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Ligas de Ti-Nb-Si possuem uma combinação de propriedades que as tornam 

excelentes alternativas para a utilização em implantes ortopédicos. A aplicação de 

tratamentos termomecânicos nesses materiais possibilita a alteração dessas propriedades. 

Esta tese apresenta um estudo das transformações de fases ocorridas em ligas de Ti-Nb-

Si submetidas a tratamentos termomecânicos. Foram produzidas ligas de Ti-Nb-Si com 

três composições diferentes: Ti-35Nb-XSi (onde X=0,15; 0,25 e 0,35% em massa). Após 

a fusão, os lingotes foram homogeneizados a 1000 °C por seis horas e em seguida 

deformados por forjamento em quatro diferentes níveis com o auxílio de uma matriz. As 

ligas deformadas por forjamento foram aquecidas nas temperaturas de 400, 800 e 900 °C. 

A liga com composição de 0,35%Si também foi submetida ao processo de deformação 

por ECAP. As mudanças ocasionadas por cada processo foram avaliadas utilizando-se as 

técnicas de microscopia óptica e eletrônica de varredura, dureza Vickers e difração de 

raios X. Os resultados mostraram que os processos de deformação a frio ocasionaram o 

aumento de dureza em todas as composições, com a formação da fase α’’.  O aquecimento 

nas diferentes temperaturas promoveu alterações microestruturais e na dureza das ligas.  
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Ti-Nb-Si alloys have a combination of properties that make them excellent 

alternatives for use in orthopedic implants. The application of thermomechanical 

treatments in these materials allows the modification of these properties. This thesis 

presents a study of the phase transformations occurring in Ti-Nb-Si alloys submitted to 

thermomechanical treatments. Ti-Nb-Si alloys were produced with three different 

compositions: Ti-35Nb-XSi (where X = 0.15, 0.25 and 0.35 wt%). After melting, the 

ingots were homogenized at 1000 ° C for six hours and then deformed by forging at four 

different levels with the aid of a matrix. Forged alloys were heated at temperatures of 400, 

800 and 900 ° C. The alloy with composition of 0.35% Si was also submitted to the 

deformation process by ECAP. The changes caused by each process were evaluated using 

optical and scanning electron microscopy, Vickers hardness and X-ray diffraction 

techniques. The results showed that the cold deformation processes caused the increase 

of hardness in all the compositions, with the formation of the α-phase. The heating at the 

different temperatures promoted changes in the microstructura and in the alloys hardness.  
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1. INTRODUÇÃO 

 

Fatores como o envelhecimento do ser humano - que causa um desgaste natural 

dos ossos e tecidos – e o número cada vez maior de acidentes, geram necessidade de 

substituir partes do corpo por próteses. Essas próteses têm a finalidade de recuperar a 

forma e a função de estruturas biológicas danificadas, aumentando a qualidade de vida 

do usuário (GEETHA et. al., 2009). Nos últimos anos, ocorreu um aumento na demanda 

por essas próteses. De acordo com RACK e QAZI (2006), o número de substituições 

totais de quadril realizadas no mundo no ano 2000 foi aproximadamente 152.000, 

enquanto há uma projeção de que em 2030 esse número seja por volta de 272.000. Outro 

fator que deve ser levado em consideração é a atual durabilidade dos implantes em 

comparação com a crescente expectativa de vida da população, fator que pode gerar a 

necessidade de cirurgias de revisão. Por esses motivos, há uma busca por materiais que 

possam servir de matéria-prima para as próteses, aumentando sua vida útil. 

Para que um material seja utilizado de forma eficiente como implante ortopédico 

é necessário que ele possua algumas propriedades, como resistência à corrosão, 

resistência mecânica, biocompatibilidade e baixo módulo de elasticidade. O valor do 

módulo de elasticidade do implante deve ser o mais próximo possível do valor do módulo 

do tecido ósseo cortical, em torno de 30 GPa (WANG et. al, 2016), para que não ocorra 

o fenômeno conhecido como reabsorção óssea, ocasionado pela  má distribuição de 

esforços entre o implante e tecido ósseo, que pode levar à falha prematura (BÖNISCH et. 

al, 2013). 

As tentativas de substituição de partes danificadas por próteses artificiais 

envolveram materiais como aço inoxidável e a liga Cr-Co. Entretanto, esses materiais 

apresentaram problemas como o desgaste ocasionado pelo atrito excessivo entre a prótese 

e tecido ósseo; e, especialmente, o alto módulo de elasticidade (RATNER et al., 2004). 

Em função disso, o titânio passou a ser uma boa opção já que tem um módulo de 

elasticidade menor do que os materiais anteriormente utilizados (BAI et al., 2016).  

Algumas ligas de Ti possuem uma combinação favorável das propriedades 

requeridas para a utilização em implantes ortopédicos, como elevada resistência à 

corrosão (CREMASCO et al., 2010, TAVARES et al., 2014.), boa resistência mecânica 

(TAVARES, 2014) e biocompatibilidade (QIAL e GUO, 2010). Além disso, alguns 
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autores conseguiram obter ligas de Ti com módulo reduzido utilizando diferentes 

elementos de liga (ZHOU et al., 2004, MATSUMOTO et al., 2005, KIM et al., 2006). 

Os sucessos desses trabalhos na redução do módulo de elasticidade de algumas 

ligas de Ti incentivaram novas pesquisas nesse campo de estudo, utilizando diferentes 

elementos de liga, composições e tratamentos térmicos.  

Uma das ligas de titânio mais utilizadas na fabricação de implantes nas últimas 

décadas foi a Ti-6Al-4V, que promoveu aumento de resistência mecânica ao Ti puro. 

Entretanto, há alguns aspectos negativos relacionados com a utilização dessa liga como 

biomaterial. Os elementos Al e V não são biocompatíveis e podem causar efeitos nocivos 

ao corpo humano (LEE, 2002). Além disso, o valor do módulo de elasticidade da liga Ti-

6Al-4V é em torno de 110 GPa que é muito distante do valor ideal. Por esses motivos, 

diversos trabalhos estão sendo desenvolvidos buscando-se adicionar ao Ti elementos de 

liga que sejam biocompatíveis e que auxiliem na redução do módulo de elasticidade (HSU 

et al., 2014).  

Uma característica muito importante envolvendo o Ti é que esse elemento sofre 

uma transformação de fases ao atingir a temperatura de 883 °C, alterando a sua célula 

unitária (KARRE et al., 2016). Essa transformação pode dar origem às fases estáveis α e 

β e às fases metaestáveis α’, α’’ e ω (PATHAK et al., 2014). Cada uma dessas fases tem 

características próprias. De acordo com BÖNISCH et al. (2015), a correlação do módulo 

de elasticidade das fases do Ti é a seguinte: Eω > Eα’ > Eα’’ > Eβ. Portanto, conclui-se 

que para a obtenção de ligas de Ti com baixo módulo são necessárias a estabilização da 

fase β e a supressão da fase ω. Em razão disso, as pesquisas mais recentes têm focado 

prioritariamente em ligas de Ti contendo elementos β estabilizadores.  

Nesse sentido, os elementos Nb e Si se mostram opções interessantes, já que 

ambos são apontados como elementos biocompatíveis (HUSSEIN et al., 2016, ZHANG 

et al., 2013) e estabilizadores da fase β do Ti (KIM et al, 2006, ZHAO et al., 2013). Além 

disso, outros aspectos podem ser mencionados: o Si é apontado com um elemento 

supressor da fase ω e que atua como refinador dos grãos do Ti (BERMINGHAM et al., 

2008, KIM et al., 2007) e o Brasil é o maior produtor mundial de Nb, fato que tem 

potencial para possibilitar obtenção de ligas com um custo reduzido (LOPES, 2009).  

As propriedades das ligas de Ti são altamente dependentes de sua composição, 

distribuição das fases e dos tratamentos termomecânicos empregados. Dessa forma, as 

análises de transformações de fases e da correlação microestrutura-propriedades são de 

fundamental importância nos estudos envolvendo ligas de Ti. 
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Um processo termomecânico muito utilizado em ligas de Ti e a laminação a 

quente, no qual as ligas são deformadas em altas temperaturas possibilitando grandes 

níveis de deformação. Processos de deformação plástica a frio podem ser alternativas 

interessantes, já que o processamento a frio promove o refinamento da microestrutura e a 

formação de novas fases, aumentando a resistência mecânica, porém a ductilidade é 

reduzida (SAKAI et al., 2014). Aquecimentos posteriores podem promover a reversão 

parcial do processo de deformação, resultando em uma combinação satisfatória de 

resistência mecânica e ductilidade (AL ZAIN et al., 2010, NING et al., 2015).  

Esta tese apresenta um estudo relacionado a tratamentos termomecânicos 

aplicados em ligas de Ti-Nb-Si e a avaliação das transformações de fases ocasionadas por 

esses processos. Os elementos Nb e Si foram escolhidos pelo fato de serem 

estabilizadores da fase β do Ti, além de biocompatíveis. Além disso, estudos realizados 

mostraram que esses elementos atuam reduzindo o módulo de elasticidade do Ti. O baixo 

módulo de elasticidade é de fundamental importância em materiais a serem usados como 

implantes ortopédicos. 

Foram estudas três diferentes composições da liga Ti-35Nb-XSi (onde X=0,15; 

0,25 e 0,35% em massa). As ligas foram produzidas pelo processo de fusão dos 

elementos, em um forno a arco com atmosfera controlada de argônio. Posteriormente, as 

ligas produzidas foram homogeneizadas na temperatura de 1000 °C por seis horas com a 

finalidade de eliminar as heterogeneidades provenientes do processo de solidificação. 

Foram realizadas deformações a frio nas ligas para quebrar a estrutura de solidificação da 

liga homogeneizada, visando a redução granulométrica. Foi utilizada uma matriz 

semiaberta na deformação com a finalidade de eliminar o espalhamento lateral 

característico da compressão e reduzir o gradiente de deformação. Após a deformação, as 

ligas foram aquecidas nas temperaturas de 400, 800 e 900 °C por uma hora, com a 

finalidade de verificar a influência de cada temperatura no processo de recristalização.  

Na composição Ti-35Nb-0,35Si foi feito um estudo sobre o processo de 

deformação por Prensagem em Canais Equiangulares (Equal Channel Angular Pressing 

– ECAP), que consiste em passar uma amostra sobre os canais de uma matriz, provocando 

deformação por cisalhamento, sem redução das suas dimensões. A finalidade foi 

comparar dois diferentes métodos de processamento a frio.  

Para avaliar as mudanças ocorridas nas ligas pelos tratamentos termomecânicos 

empregados, foram utilizadas as técnicas de microscopia óptica, dureza Vickers e 

difração de raios X.  
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2. OBJETIVOS 

 

2.1. Geral 

 

 Avaliar o efeito de tratamentos termomecânicos na microestrutura, propriedades 

e formação de fases de ligas Ti-35Nb-XSi, onde X = 0,15; 0,25 e 0,35% Si. 

 

2.2. Específicos 

 Verificar o comportamento das ligas Ti-35Nb-XSi deformadas em matriz aberta; 

 Avaliar o efeito do aquecimento em diferentes temperaturas nas ligas deformadas 

em matriz aberta; 

 Identificar a temperatura de recristalização de cada composição. 

 Verificar o comportamento das ligas Ti-35Nb-XSi deformadas em matriz ECAP; 

 Comparar os dois métodos de deformação estudados.  
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

 

3.1. Implantes ortopédicos 

 

Os implantes ortopédicos são estruturas artificiais utilizadas para substituir a 

forma e a função de partes danificadas do corpo humano (GEETHA et al., 2009). Nas 

últimas décadas houve um grande aumento na demanda por esses implantes devido a uma 

série de fatores, dentre os quais se destacam o grande número de acidentes que ocorrem 

diariamente, danificando partes do corpo; e o envelhecimento do ser humano, que causa 

um desgaste natural do tecido ósseo e articulações. Outro fator que deve ser considerado 

é o aumento da expectativa de vida da população. De acordo com o IBGE (2008), a 

expectativa de vida em países como o Japão e Suíça no ano de 2008 era superior a 80 

anos, enquanto no Brasil era por volta de 72 anos. No entanto, essa expectativa de vida 

no Brasil vem aumentando e há uma projeção de que alcance 81 anos em 2050 (tabela 1). 

De acordo com RACK e QAZI (2006), cerca de 30% das pessoas que necessitam de 

cirurgias de artroplastia tem idade inferior a 65 anos e quando se compara a crescente 

expectativa de vida da população com a estimativa atual de durabilidade dos implantes 

que é de 12 a 15 anos (TADDEI et al, 2004), chega-se à conclusão de que boa parte das 

pessoas necessitará de pelo menos uma cirurgia de revisão durante a vida. Como essas 

cirurgias são complicadas, principalmente para pessoas com idade mais avançada, tem-

se buscado formas de aumentar a durabilidade dos implantes, diminuindo-se, assim, a 

necessidade de cirurgias de revisão. 

 

 

3.2. Propriedades necessárias para implantes ortopédicos 

 

Para que um implante ortopédico seja eficiente e tenha maior durabilidade é 

necessário que os materiais utilizados em sua fabricação sejam dotados das seguintes 

características (BREME et al., 2003; ABDEL-HADY e NIINOMI, 2013; GEETHA et 

al., 2009): 

i. Resistência à corrosão: Durante a sua utilização no corpo humano, os implantes 

ortopédicos permanecem em contato permanente com fluidos corporais, necessitando de 

alta resistência à corrosão;  
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ii. Biocompatibilidade: No sistema implante/corpo várias reações e interações 

podem causar danos ao usuário. Os materiais utilizados como implantes precisam ser não 

tóxicos e não podem causar reações alérgicas ou inflamatórias no corpo humano;  

iii. Bioadesão (osseointegração): Devem ser utilizados materiais com boa 

integração com o corpo humano para que não haja rejeição;  

iv. Propriedades mecânicas: Quando desempenham suas funções mecânicas, os 

ossos ficam sujeitos a diferentes tipos de esforços, como os de compressão, tração, flexão 

e torção. Como os implantes substituem os ossos, também suportam esses esforços, 

necessitando de boa resistência mecânica;  

v. Processabilidade: Os materiais devem suportar bons níveis de deformação 

plástica, para que possam ser moldados em diferentes formas.  

 

Tabela 1- Evolução da expectativa de vida no Brasil (IBGE). 

ANO EXPECTATIVA DE VIDA (ANOS) 

1980 62,60 

1990 66,57 

2000 70,43 

2010 73,40 

2020 76,06 

2030 78,23 

2040 79,25 

2050 81,29 

 

Além das características supramencionadas, uma propriedade muito importante 

para a eficiência dos implantes é o módulo de elasticidade, que é uma medida da rigidez 

de um material, ou seja, da força de suas ligações químicas (CALLISTER, 2008). É 

necessário que o valor do módulo do implante seja o mais próximo possível do valor do 

módulo do osso (10-30 GPa) (HANADA et al., 2005). A grande diferença entre os 

módulos faz com que haja uma má distribuição de esforços entre o implante e o osso, 

ocasionando a reabsorção óssea. Essa reabsorção pode tornar o osso mais fraco em virtude 

da perda contínua de tecido, que acontece pela diminuição da atividade metabólica e da 

falta de estímulos para a remodelação contínua que é necessária para manter a atividade 

óssea saudável (BIESIEKIERSKI et al., 2012). De acordo com RACK e QAZI (2006), a 
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reabsorção óssea e o afrouxamento do implante são responsáveis por grande parte das 

cirurgias de revisão. 

 

 

3.3. O titânio e suas ligas 

 

As tentativas de restaurar os movimentos de pessoas acometidas por fraturas 

ósseas remetem ao início do século XIX. Foram utilizados diversos materiais até que por 

volta de 1926 foi introduzida a primeira liga de aço inoxidável. No entanto, os implantes 

falhavam rapidamente devido ao desgaste ocasionado pela fricção excessiva. Por esse 

motivo, o aço inoxidável foi substituído pela liga Cr-Co. Essa liga apresentava algumas 

vantagens em relação aos aços inoxidáveis, como maior resistência à corrosão e 

propriedades mecânicas superiores (RATNER et al., 2004). Apesar disso, o problema 

com o desgaste persistiu por muito tempo. Foi então que se passou a utilizar polietileno 

como componente acetabular com a finalidade de reduzir o desgaste causado pelo atrito 

entre o implante e o osso. A figura 1 mostra uma prótese utilizada como substituição total 

da articulação do quadril. Essa é a forma mais utilizada até os dias de hoje (SOUZA, 

2008). 

 

 

Figura 1 - Prótese utilizada como substituição total da articulação do quadril (adaptado 

de LIU et al, 2004). 

 

Mesmo com o aumento de resistência dos implantes promovido pela liga Cr-Co, 

uma questão que permanecia sem solução era em relação ao módulo de elasticidade dos 

implantes que continuava alto tanto para o aço inoxidável (210 GPa) quanto para a liga 

Copo metálico 

Copo polimérico 

Cabeça femoral 

Haste do quadril 

Ponto do quadril artificial 

Fêmur 
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Cr-Co (240 GPa) (GEETHA, 2009). Como solução para esse problema, passou-se a 

utilizar o titânio devido a um módulo de elasticidade menor que os materiais 

anteriormente utilizados (100 GPa). Além disso, o Ti tem um conjunto favorável de outras 

propriedades, como excelente resistência à corrosão, boa resistência mecânica, densidade 

menor em relação a outros materiais que lhe confere elevada relação resistência peso e 

boa conformabilidade (GRIZA et al., 2014). Por essa razão, o titânio passou a substituir 

os outros materiais na produção dos implantes (NIINOMI et al., 2012).  

Uma característica muito importante do titânio é a transição de fases que ele sofre 

quando sua temperatura é elevada. Na temperatura ambiente o Ti tem estrutura cristalina 

hexagonal compacta (HC), chamada de fase α, que permanece estável até 883 ºC. Após 

essa temperatura, há uma transformação alotrópica para a estrutura cúbica de corpo 

centrado (CCC), denominada de fase β, que permanece estável até 1680 ºC 

(DORAISWAMY e ANKEN, 2003). A temperatura em que ocorre a transformação de 

fases do Ti (882 ºC) é conhecida por β-transus. A adição de outros elementos de liga ao 

Ti puro pode alterar a temperatura em que ocorre a transição, aumentando ou reduzindo-

a. Elementos α-estabilizadores aumentam a temperatura de transformação, ampliando o 

campo de atuação da fase α. Dentre esses elementos encontram-se o Al, C, O e N 

(PETERS et al., 2003). Os elementos β estabilizadores promovem um efeito contrário, 

diminuindo a β-transus. Assim, é possível a obtenção da fase β em temperaturas 

inferiores, até mesmo à temperatura ambiente. Dentre os elementos β estabilizadores 

destacam-se Nb, Mo, V, Ta entre outros (NIINOMI, 2008).  

As ligas de Ti são classificadas em três tipos principais em função do tipo de 

elemento de liga adicionado: ligas do tipo α, do tipo β e do tipo α + β (SANDER e RAAB, 

2008). A figura 2 mostra os diferentes diagramas de fases das ligas de Ti. 

A transformação de fases que ocorre no Ti faz com que cada uma das estruturas 

cristalinas tenha características distintas com propriedades diferentes, possibilitando sua 

utilização em diversas aplicações. As ligas do tipo α têm excelente resistência mecânica 

e alto módulo de elasticidade, porém pouca conformabilidade, causada pela estrutura 

cristalina HC que tem apenas três sistemas de escorregamento, o que dificulta o 

deslizamento das discordâncias e, consequentemente, a deformação plástica 

(CALLISTER, 2008). A característica principal das ligas de Ti do tipo β é a boa 

conformabilidade que é ocasionada por sua estrutura CCC que possui um número maior 

de sistemas de escorregamento, facilitando a deformação plástica (ASKELAND e 
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PHULÉ, 2008). Além disso, o módulo de elasticidade das ligas do tipo β é menor do que 

o das ligas do tipo α. 

 

 

Figura 2-Diferentes diagramas de fases das ligas de Ti (PETERS et al., 2003). 

 

 

A tabela 2 mostra o módulo de elasticidade de algumas ligas de Ti. Verifica-se 

que o módulo das ligas do tipo α possuem valores maiores que 100 GPa, enquanto o das 

ligas do tipo β pode chegar a 55 GPa. Os elementos β estabilizadores promovem a 

expansão dos parâmetros de rede da célula unitária, diminuindo as forças de ligação entre 

os átomos. Como em aplicações ortopédicas a condição de baixo módulo é requerida, as 

ligas de Ti do tipo β se apresentam como boas opções para tais aplicações. 

 

Tabela 2-Módulo de elasticidade de ligas de titânio (adaptado de LIU et al. 2004). 

 

 

Devido à transformação alotrópica que ocorre no titânio, suas ligas são altamente 

suscetíveis a tratamentos térmicos. Esses tratamentos permitem a obtenção de diferentes 

propriedades dependendo da rota de tratamento aplicada. Um exemplo de tratamento 

térmico aplicado em Ti é a têmpera, que consiste em aquecer o material a temperaturas 
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acima da β-transus para que seja formada a fase β e em seguida resfriá-la rapidamente até 

a temperatura ambiente. Como não há difusão atômica para que seja formada a fase α, a 

fase β é mantida em baixas temperaturas (LÜTJERING, 2003). Outro objetivo dos 

tratamentos térmicos é induzir ou suprimir a formação das fases metaestáveis α’, α’’ e ω. 

Essas fases surgem quando o equilíbrio térmico não é alcançado (MANTANI e TAJIMA, 

2006). A estrutura cristalina das fases martensíticas α’ e α’’ depende da quantidade de 

elementos β-estabilizadores. Pequenas quantidades destes elementos permitem a 

formação da fase α’, com uma estrutura hexagonal levemente distorcida e que é formada 

com resfriamentos rápidos a partir do campo β. Quantidades maiores de β-estabilizadores 

promovem a formação da fase α” que tem uma estrutura ortorrômbica e pode ser formada 

tanto pelo resfriamento rápido quanto pela deformação plástica (MA et al., 2011). A fase 

ω geralmente é formada quando há resfriamento rápido a partir de temperaturas elevadas.  

O módulo de elasticidade das ligas de Ti depende dos tipos de fases presentes em 

sua constituição. De acordo com ABDEL-HADY e NIINOMI (2013), a fase β tem o 

menor módulo dentre todas as fases do Ti, enquanto a martensita α’’ tem um módulo 

menor que a martensita α’ e a fase ω possui o maior valor de módulo. O controle das fases 

presentes nas ligas de Ti, com a utilização de diferentes rotas de tratamentos térmicos, 

pode ser um método eficiente de melhorar suas propriedades mecânicas e reduzir o seu 

módulo de elasticidade. 

 

3.4. Ligas de Ti em aplicações biomédicas 

 

Uma liga de Ti bastante utilizada como material para implantes ortopédicos a 

partir da década de 1960 foi a Ti-6Al-4V que foi projetada inicialmente para uso militar 

e aeroespacial e se tornou uma alternativa em relação ao Ti puro por promover aumento 

da resistência mecânica. Entretanto, os elementos Al e V são apontados como causadores 

de desordens neurológicas e de reações alérgicas (MARTINS et al., 2008). Devido a isso, 

o uso dessa liga passou a não ser recomendado e tem-se buscado intensamente formas de 

substituí-la com eficiência, utilizando elementos biocompatíveis e que possam reduzir o 

módulo de elasticidade. As ligas de Ti do tipo β são adequadas para essa finalidade. 

GEETHA et al. (2009) apresentaram os módulos de elasticidade de diferentes ligas 

biomédicas (figura 3). Dentre as ligas mostradas, aquelas contendo os elementos Ti e Nb 

tiveram os menores módulos, indicando que as ligas com base no sistema Ti-Nb podem 

ser usadas de forma eficaz em implantes. 
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Figura 3-Módulo de elasticidade de ligas biomédicas (adaptado de GEETHA et al., 

2009). 

3.5. Ligas de Ti-Nb 

 

A tabela 3 apresenta as propriedades físico-químicas de alguns metais. O alumínio 

foi classificado como potencialmente necrótico e o níquel como tóxico, indicando que 

esses materiais não são propícios para uso em implantes ortopédicos. Os metais titânio e 

nióbio foram classificados como inertes, confirmando que esses materiais não causam 

efeitos nocivos ao corpo humano.  

 

Tabela 3-Propriedades físico-químicas de alguns metais (EISENBARTH et al., 2004). 

Elemento Óxido 

mais 

Estável 

Solubilidade H por mol de 

óxido formado 

(kcal/mol) 

 Biocompatibilidade 

Al Al2O3 15 400 5-10 Potencialmente necrótico 

Nb Nb2O5 20 189 280 Inerte 

Mo MoO3 4 139 n.a. n.a. 

Ni NiO -12 57 n.a. Tóxico 

Ta Ta2O5 20 489 12 Inerte 

Ti TiO2 18 225 110 (Rutilo) Inerte 

Zr ZrO2 6 259 10-18 Inerte 

n.a. = não avaliado. 
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Como os elementos Ti e Nb são biocompatíveis, sua utilização como materiais 

biomédicos é recomendada. Além disso, o Nb é apontado como um elemento 

estabilizador da fase β do Ti. A figura 4 mostra um diagrama de fases do sistema Ti-Nb, 

onde é possível verificar que quanto maior a quantidade de Nb presente na liga, menor a 

temperatura de transição de fases e maior o campo de estabilidade da fase β. As ligas de 

Ti do tipo β são promissoras para o uso em implantes ortopédicos devido ao módulo de 

elasticidade inferior em relação ao Ti puro e às ligas do tipo α, alta resistência à corrosão 

e mínima citotoxidade (HANADA et al., 2005). Outro fator que deve ser levado em 

consideração é que o Brasil é o maior produtor mundial de Nb (LOPES, 2009), o que 

pode possibilitar a obtenção de ligas do sistema Ti-Nb a um custo reduzido. 

Apesar da liga Ti-Nb possuir um valor de módulo de elasticidade mais reduzido 

quando comparado ao Ti puro, esse valor ainda é alto em comparação com o módulo do 

osso (KIM et al., 2006). Por essa razão, têm sido realizados diversos estudos adicionando-

se outros elementos à liga Ti-Nb com o intuito de reduzir seu módulo. Elementos como 

Ta, Mo, Zr, Sn e Si têm sido utilizados com essa finalidade (GUO et al., 2010). Ligas 

como Ti-13Nb-13Zr, Ti-35Nb-5Ta-7Zr, Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr foram estudadas. 

Trabalhos realizados adicionando Sn à liga Ti-Nb obtiveram redução do módulo para 

algumas composições. 

 

 

Figura 4-Diagrama de fases do sistema Ti-Nb (SOUZA, 2007). 
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A figura 5 mostra a variação do módulo de elasticidade de ligas Ti-Nb com a 

adição de diferentes quantidades de estanho. Para a liga Ti-45%Nb-x%Sn o módulo 

aumentou conforme a quantidade de estanho foi elevada. Para a liga Ti-40%Nb-x%Sn o 

módulo diminuiu com a adição de 2% de Sn e para quantidades maiores teve acréscimos. 

Esses resultados mostraram que o Sn pode atuar reduzindo o módulo em ligas de Ti-Nb, 

indicando que outros elementos poderiam causar efeitos parecidos. 

 

 

Figura 5-Variação do módulo da liga Ti-Nb com a adição de Sn (HANADA et al., 

2005). 

 

3.6. Ligas de Ti-Nb-Si 

 

A figura 6 apresenta a variação do módulo de elasticidade da liga Ti-26Nb (% em 

átomos) com o aumento da quantidade de Si. É possível verificar que o módulo da liga 

contendo apenas Ti e Nb é em torno de 68 GPa e à medida em que foram adicionados 

0,5; 0,75 e 1,0% de Si o módulo diminuiu, indicando que este elemento atuou reduzindo 

o módulo da liga Ti-Nb. Porém, para quantidades maiores que 1,0% de Si, o módulo 

cresceu.  
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Figura 6-Modificação do módulo de elasticidade da liga Ti-26Nb com a adição de Si 

(adaptado de KIM et al., 2006). 

 

Os mecanismos referentes à influência do Si no módulo da liga Ti-Nb 

permanecem em aberto. O Si age como supressor da fase ω do Ti, que é extremamente 

dura e tende a aumentar o módulo de elasticidade (KIM et al., 2006). Dessa forma, quanto 

menor a quantidade de ω, menor o módulo de elasticidade do Ti. Por outro lado, a 

solubilidade do Si no Ti é muito limitada e podem ser formados compostos intermetálicos 

mesmo com pequenas concentrações de Si, conforme mostrado na figura 7 (GENG et al., 

2009). Esses compostos formados tendem a aumentar o módulo de elasticidade do Ti. 

 

 

Figura 7-Diagrama de fases do sistema Ti-Si (adaptado de GENG et al., 2009). 
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Outro aspecto importante relacionado ao silício é que esse elemento é apontado 

como refinador dos grãos do Ti (BERMINGHAN et al., 2008). Essa é uma característica 

importante, porque quanto menores forem os tamanhos dos grãos de um material, maior 

será a sua resistência mecânica, já que grãos menores proporcionam mais contornos de 

grão que agem como barreira ao movimento das discordâncias.  

 

 

3.7. Tratamentos termomecânicos 

 

Ligas de Ti do tipo β são altamente suscetíveis a tratamentos térmicos e 

mecânicos. Através desses tratamentos, é possível alterar as propriedades dos materiais, 

tornando-as mais adequadas para determinadas aplicações.  

 

 

3.7.1. Deformação a frio e recristalização 

 

Uma forma simples e eficiente de aumentar a resistência mecânica de um material 

é através do encruamento. Quando um material é deformado plasticamente a frio, entre 2 

e 10 % da energia utilizada na deformação ficam armazenados na microestrutura na forma 

de discordâncias e outros defeitos (PADILHA e SICILIANO, 1996). Quanto maior for a 

quantidade de trabalho a frio sofrida por um material, maior será a sua resistência 

mecânica. Como a deformação plástica de um material está associada ao movimento das 

discordâncias, uma densidade maior de discordâncias dificulta esses movimentos, 

fazendo com que a força necessária para deformar um material aumente (CALLISTER, 

2008).  

A ductilidade de um material diminui à medida que o seu nível de encruamento 

aumenta. Em função disso, um material muito encruado pode se tornar frágil devido à sua 

pouca ductilidade. Para resolver esse problema, pode-se utilizar o tratamento térmico de 

recozimento, que consiste em aquecer um material deformado a frio para aliviar as 

tensões provenientes da deformação (HUMPHREYS e HATHERLY, 2004). A figura 8 

mostra as variações da resistência mecânica e da ductilidade com o recozimento de uma 

liga de bronze deformada a frio. À medida que a temperatura é elevada, a resistência 

mecânica diminui e a ductilidade aumenta. O tratamento térmico de recozimento 
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apresenta três estágios diferentes: recuperação, recristalização e crescimento de grão, 

conforme mostrado na figura 8. 

 

 

Figura 8-Variações da resistência mecânica e da ductilidade com o recozimento de uma 

liga de bronze deformada a frio (adaptado de CALLISTER, 2008). 

 

 

A recuperação acontece em temperaturas menores e não altera o número de 

discordâncias. As propriedades mecânicas permanecem as mesmas do material 

deformado, porém acontece um alívio das tensões residuais por conta do rearranjo das 

discordâncias (ASKELAND e PHULÉ, 2008). No segundo estágio, a recristalização, são 

formados novos grãos isentos dos defeitos de deformação. Essa etapa acontece em 

temperaturas mais elevadas que a recuperação porque é necessária uma maior energia 

para formação dos novos grãos. A temperatura de recristalização de um material é 

definida como a temperatura na qual ele recristaliza completamente no intervalo de uma 
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hora e depende de alguns fatores como nível de deformação, tamanho de grão inicial e 

composição do material. Ao final da recristalização, as propriedades anteriores à 

deformação são totalmente recuperadas (PADILHA e SICILIANO, 1996).  

Quando o material encruado continua sendo aquecido após o término do processo 

de recristalização, ocorre a última etapa do processo de recozimento: o crescimento de 

grão. Nesse estágio as propriedades mecânicas do material são reduzidas, já que quanto 

maiores os grãos de um material, menor a quantidade de contornos de grão que agem 

como barreira ao movimento das discordâncias (CALLISTER, 2008). Os processos de 

deformação a frio e recozimento permitem adequar as propriedades de um material de 

acordo com a aplicação à qual ele será submetido.  

Como os materiais para implantes ortopédicos necessitam de uma combinação de 

resistência mecânica e ductilidade, esses tratamentos podem ser utilizados para tal 

finalidade. Isso é possível deformando-se o material a frio para aumentar sua resistência 

mecânica e depois o aquecendo a uma temperatura compreendida entre as temperaturas 

de início e fim da recristalização para recuperar parte da ductilidade. É necessário que o 

processo de recristalização não chegue ao fim, pois, caso isso ocorra, as propriedades 

serão totalmente recuperadas e o ganho de resistência obtido com a deformação será 

perdido. 

 

 

3.7.2. Prensagem em Canais Equiangulares (ECAP) 

 

Diversos processos de deformação plástica severa estão sendo desenvolvidos com 

a finalidade de fabricar materiais com grãos ultrafinos e com isso aumentar 

significativamente suas propriedades mecânicas (QARNI et al., 2017). Segundo 

HAJIZADEH et al (2005), técnicas de deformação severa permitem a obtenção de 

materiais com grãos que vão de ultrafinos (< 1μm) até nanométricos (< 100ηm). 

O método de deformação por prensagem em canais equiangulares (Equal Channel 

Angular Pressing - ECAP), quando comparado a outros métodos tradicionais de 

deformação severa, como forjamento ou laminação, permite que grandes deformações 

plásticas uniformes sejam impostas repetidamente nas amostras sem redução da área da 

seção transversal (LIN et al., 2013). Esse método consiste em forçar uma peça através de 

dois canais com dimensões iguais que se interceptam, formando um ângulo entre si. 

Quando a amostra passa através da interseção dos dois canais, é submetida a um 
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cisalhamento enquanto mantém a área da seção transversal original. A amostra 

normalmente é passada diversas vezes através dos canais até que seja obtido o nível de 

deformação plástica desejado (QARNI et al., 2017). A figura 9 mostra a representação 

esquemática do processo de ECAP. 

 

 

Figura 9-Representação esquemática do processo de ECAP (adaptado de LIN et al., 2013). 

 

 Algumas variáveis exercem forte influência sobre o processo de ECAP. Dentre 

essas variáveis pode-se destacar quatro principais: quantidade de passes, rotas de 

processamento, ângulos de processamento e temperatura de prensagem (COLOMBO, 

2010). 

 A quantidade de passes indica quantas vezes a amostra escoa pelo canal da matriz 

durante um processo de ECAP. É uma das variáveis que mais exercem influência sobre 

as propriedades dos materiais processados via ECAP. Quanto maior o número de passes, 

maior o nível de deformação cisalhante imposto a um material (NASERI et al., 2017). 

 A rota de processamento refere-se à forma como a amostra reinserida na matriz 

após cada passe. Várias rotas de processamento que controlam e alteram a orientação das 

amostras entre os passes durante o processo de multipasses foram desenvolvidas e 

estudadas por causa do seu efeito na microestrutura e na textura (COLOMBO, 2010). A 

distinção entre essas rotas é importante porque cada rota tem uma característica de 

cisalhamento diferente e, portanto, cada uma produz diferentes padrões de deformação, 

com diferentes efeitos nos mecanismos de refinamento dos grãos (QARNI et al., 2017). 

As rotas principais rotas de ECAP utilizadas na literatura são A, BA, BC e C, conforme 

mostrado na figura 10. Na rota A, não há rotação em torno do eixo da peça após cada 

peça. Na rota BA, após cada passe a amostra gira 90º alternando os sentidos horário e anti-
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Direção de extrusão 
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horário. Na rota BC a amostra gira a 90º sempre no mesmo sentido, enquanto na rota C o 

giro ocorre em 180º.  

 

 

Figura 10 - Diferentes rotas de processamento ECAP (ADEDOKUN, 2011).  

 

 No processamento via ECAP, os ângulos da matriz - ângulo do canal (θ) e do 

ângulo de curvatura (Ψ) - também exercem grande influência no nível de deformação. A 

deformação equivalente em um processo de ECAP após N passes pode ser calculada 

através da equação 1 (NASERI et al., 2017). 

 

     (1) 

 

 De acordo com NASERI et al. (2017), o titânio e suas ligas, assim como outros 

metais com estrutura hexagonal compacta, têm uma grande dificuldade para realizar 

deformação plástica à temperatura ambiente. Por esse motivo, esses materiais precisam 

ser processados por ECAP a temperaturas relativamente altas, isto é, entre 200 e 600 ºC.  
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4. REVISÃO DE LITERATURA 

 

 Devido à sua grande importância tecnológica, há na literatura uma grande 

quantidade de trabalhos relacionados com a produção, desenvolvimento e melhoria das 

propriedades das ligas de titânio.  

 

4.1. Produção de ligas de Ti 

 

 Grande parte dos trabalhos publicados na literatura utilizou o processo de fusão a 

arco para a produção das ligas de Ti. Esse processo consiste na fusão completa de todos 

os elementos da liga (BIESIEKIERSKI et al., 2012). Por causa da grande reatividade do 

Ti com a atmosfera em temperaturas a partir de 300 °C, o processo deve ser realizado 

com um escudo de gás protetivo. Os gases argônio ou hélio com alta pureza (99,99 %) 

são utilizados para garantir a proteção necessária (PETERS e LEYENS, 2003). As 

amostras são refundidas algumas vezes para garantir a completa fusão de todos os 

elementos. Em seguida, utiliza-se o tratamento térmico de homogeneização para eliminar 

as heterogeneidades composicionais oriundas do processo de fusão.  

 GUO et al. (2012) produziram ligas de Ti-Nb e Ti-Nb-Sn por fusão a arco sob 

atmosfera de argônio a partir de elementos com alta pureza (Ti e Nb com 99,9% e Sn com 

99,8%). Os lingotes foram refundidos seis vezes e em seguida foram homogeneizadas a 

1000 ºC por 5 horas em atmosfera de argônio.  

 No trabalho de TAHARA et al. (2013) foram produzidos lingotes de Ti-26Nb e 

(Ti-26Nb)-1,0X (% atômico) pelo método de fusão a arco, usando Ti (99,9%), Nb 

(99,9%) e pó de TiO2 (99,9%). Posteriormente, os lingotes foram homogeneizados a 1000 

°C por 2 horas em um tubo de quartzo em vácuo.  

 TOBE et al. (2013) fabricaram lingotes de Ti-20Nb e TI-23Nb (% atômico) 

usando o método de fusão a arco com atmosfera controlada de argônio. Em seguida, os 

lingotes foram homogeneizados a 1000 ºC por duas horas em tubo de quartzo em vácuo. 

 

4.2. Tratamentos termomecânicos em ligas de Ti 

 

 As propriedades das ligas de titânio são altamente dependentes das suas 

composições e dos tratamentos térmicos e mecânicos aplicados. Em virtude disso, podem 

ser encontrados na literatura diversos trabalhos relacionados com esses temas e com as 
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transformações de fases que eles promovem. O levantamento bibliográfico realizado 

nesta tese visou englobar algumas das variáveis envolvidas nos processos 

termomecânicos e a sua influência nas propriedades das ligas. Dentre essas variáveis 

pode-se destacar: temperatura de deformação (a quente ou a frio), tipo de deformação 

(laminação, forjamento ou ECAP), taxa de deformação, nível de deformação e 

temperatura de recozimento. 

 CABRAL (2013) fez um trabalho relacionado com os processos de deformação a 

frio e recristalização em ligas de Ti-Nb-Si. Inicialmente, foram estudadas ligas com três 

diferentes composições: Ti-35Nb-0,15Si; Ti-35Nb-0,35Si e Ti-35Nb-0,55Si (percentual 

em massa). Essas ligas foram deformadas a frio por compressão com o auxílio de uma 

matriz e foi verificado que a liga com 0,15% de silício apresentou uma maior ductilidade. 

Posteriormente, essa liga foi recozida nas temperaturas de 600, 700 e 800 ºC pelo período 

de uma hora. Os resultados de DRX da liga antes da deformação mostraram apenas picos 

referentes à fase β, enquanto após a deformação foram visualizados também picos da fase 

α”. O processo de deformação ocasionou aumento na microdureza da liga estudada. O 

processo de recozimento nas diferentes temperaturas levou ao alívio das tensões residuais, 

diminuição na quantidade da fase α” e recuperação da ductilidade perdida após o processo 

de deformação. Entretanto, foi verificado que nenhuma das temperaturas utilizadas no 

recozimento foi suficiente para que o processo de recristalização fosse concluído.  

 No trabalho de GUO et al. (2015), foram utilizados tratamentos termomecânicos 

em ligas binárias de Ti-Nb com a finalidade de obter materiais com baixo módulo de 

elasticidade e alta resistência mecânica. Foram produzidas ligas com composição Ti-

38Nb (% em massa) que depois foram homogeneizadas a 900 °C por 6 horas. Em seguida, 

os lingotes homogeneizados foram forjados a quente na temperatura de 800 °C até a 

espessura de 8 mm. Os lingotes forjados foram solubilizados na temperatura de 800 ºC 

pelo período de uma hora com posterior resfriamento em água até a temperatura ambiente. 

Após o resfriamento em água, as ligas foram laminadas a frio até a espessura de 1,0 mm, 

gerando uma redução na espessura de aproximadamente 88%. Finalmente, essas amostras 

foram envelhecidas a 400 ºC por 40 minutos e depois resfriadas em água. A análise de 

DRX mostrou que a liga forjada a quente e solubilizada a 800 °C por uma hora induziu a 

transformação martensítica de β para α’’. Os autores associaram a presença da fase 

martensítica α’’ à pouca quantidade de Nb, de 38% (% em massa), já que investigações 

prévias mostraram que somente quando a quantidade de Nb excede 42% (% em massa) 

na liga binária Ti-Nb resfriada em água é que a fase β pode ser completamente retida à 
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temperatura ambiente. Nas ligas laminadas a frio seguidas de envelhecimento não foram 

identificados picos referentes à fase α’’, indicando que a fase β possui maior estabilidade 

nas amostras nessa condição do que nas amostras forjadas a quente e solubilizadas. As 

curvas de tensão x deformação obtidas a partir de ensaios de tração levaram os autores a 

concluir que a liga Ti-38Nb forjada a quente e solubilizada não é adequada para o uso em 

implantes ortopédicos por conta do seu baixo limite de escoamento, figura 11 (a). A liga 

laminada a frio e envelhecida obteve um limite de escoamento de aproximadamente 850 

MPa e limite de resistência à tração de aproximadamente 1020 MPa, conforme mostrado 

na figura 11 (b). Além disso, a liga nessa condição apresentou um módulo de elasticidade 

de 56 GPa, indicando que pode ser utilizada como material para fabricação de próteses 

ortopédicas por conta da excelente combinação de baixo módulo de elasticidade e alta 

resistência mecânica. 

 

 

Figura 11-Curvas tensão x deformação da liga Ti-38Nb: (a) forjada a quente e 

solubilizada, (b) laminada a frio seguida de envelhecimento (GUO et al., 2015). 

 

 No estudo de TAVARES et al. (2015) foi verificada a influência da adição de Si 

na microestrutura e nas propriedades mecânicas da liga Ti-35Nb. Lingotes das ligas Ti-

35Nb, Ti-35Nb-0,15Si, Ti-35Nb- 0,35Si e Ti-35Nb-0,55Si (% em massa) foram 

produzidos em forno de fusão a arco sob atmosfera de argônio, homogeneizados a 1000 

ºC por 8 horas e laminados a quente a 1000 ºC para obter placas com 4 mm de espessura. 

Finalmente, as placas foram aquecidas a 1000 ºC por 1 hora e depois resfriadas em três 

diferentes condições: forno, ar e água. Os resultados obtidos permitiram concluir que o 
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aumento da quantidade Si na liga Ti-35Nb nas diferentes condições de resfriamento 

ocasionou maior estabilidade da fase β, levando à diminuição dos precipitados da fase ω, 

refinamento dos grãos, redução no módulo de elasticidade e aumento na dureza e na 

resistência à tração.  

 CHANG et al. (2016) investigaram a transformação martensítica induzida por 

deformação em ligas binárias de Ti-Nb. Foram produzidas ligas com as composições Ti-

20Nb e Ti-30Nb (% atômico) em forno de fusão a arco que em seguida foram 

homogeneizadas a 1000 ºC por 1 hora e resfriadas em forno. As amostras foram laminadas 

a frio com redução de 90% de espessura e após esse processo foram submetidas ao 

tratamento térmico de solubilização nas temperaturas de 750, 850 e 950 ºC pelo período 

de 1 hora e posterior resfriamento em água. A análise através de microscopia óptica da 

liga Ti- 20Nb solubilizada nas diferentes temperaturas permitiu identificar placas da fase 

martensita α” nucleadas e distribuídas de forma homogênea no interior dos grãos da fase 

β. Foi verificado o aumento no tamanho dos grãos da liga com a elevação da temperatura 

de solubilização, obtendo-se tamanhos de 55 μm, 114 μm e 162 μm, respectivamente para 

as temperaturas de 750 ºC, 850 °C e 950 ºC. A liga Ti-30Nb apresentou microestrutura 

formada somente por grãos da fase β, que também tiveram aumento nas diferentes 

temperaturas de tratamento (51 μm, 60 μm e 65 μm). Esses resultados mostraram que o 

tamanho dos grãos β foi levemente influenciado pela temperatura de solubilização na liga 

Ti-30Nb, enquanto na liga Ti-20Nb esse efeito foi mais significativo. De acordo com os 

autores, os solutos exercem grande influência na mobilidade dos contornos de grão e 

também na taxa de crescimento dos grãos recristalizados. Os átomos de soluto podem ser 

atraídos para os contornos de grão, induzindo uma força de arrasto sobre o seu 

movimento. Portanto, o aumento na quantidade de Nb elevou a resistência ao crescimento 

do grão, resultando na pouca influência da temperatura de solubilização sobre o tamanho 

dos grãos. A análise de DRX confirmou a presença das fases β e α” na liga Ti-20Nb 

solubilizada nas diferentes temperaturas, enquanto para a liga Ti-30Nb foram 

identificados apenas picos referentes à fase β.  

 LIANG et al. (2016) estudaram um novo tipo de liga de Ti do tipo β com baixo 

módulo de elasticidade e plasticidade favorável para implantes ortopédicos. Foram 

produzidas ligas com composição Ti-31Nb-6Zr-5Mo (% em massa) em um forno de fusão 

a arco que posteriormente foram aquecidas a 600 ºC por 15 minutos e laminadas na forma 

de placas com espessura de 4 mm. As amostras foram imediatamente resfriadas em água 

após a laminação. A deformação total foi de aproximadamente 75%. Após a laminação a 
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quente, as amostras foram tratadas termicamente e esse tratamento consistiu em três 

etapas: tratamento de solubilização a 800 ºC por 30 minutos, resfriamento em água e 

envelhecimento a 300 ºC por 2 horas. A análise das posições dos picos de difração de 

raios X mostrou que tanto nas amostras laminadas a quente quanto nas tratadas 

termicamente foi identificada somente a fase β. As curvas de tensão x deformação 

mostraram que as amostras nas duas condições estudadas possuem alta resistência 

mecânica, plasticidade favorável em termos de elongação e baixo módulo de elasticidade, 

já que a liga na condição laminada a quente obteve 610 MPa de limite de escoamento, 

26,7% de elongação e 44 GPa de módulo, enquanto na liga tratada termicamente esses 

valores foram 712 MPa, 20.6% e 48 GPa. Os resultados obtidos permitiram aos autores 

concluir que a liga estudada tem módulo de elasticidade mais próximo do módulo do osso 

e melhor plasticidade quando comparada com outros materiais tipicamente utilizados 

como implantes, indicando que essa liga tem um grande potencial para aplicações 

ortopédicas. 

NING et al. (2015) estudaram a competição entre recuperação e recristalização 

dinâmicas durante a deformação a quente da liga Ti-5Al-5Mo-5V-1Cr-1Fe. A liga 

produzida foi termicamente tratada a 800 °C por 1 hora para promover maior 

homogeneidade. Em seguida, foram retirados cilindros com 8 mm de diâmetro e 12 mm 

de altura que foram submetidos a testes de compressão isotérmica em seis diferentes 

temperaturas (800, 820, 840, 860, 880 e 900 °C) e seis diferentes taxas de deformação 

(0,0005; 0,001; 0,01; 0,1; 1 e 10 s-1). O nível final de deformação foi 80%. Após cada 

experimento, as amostras foram imediatamente resfriadas em água gelada para manter a 

microestrutura deformada. As análises realizadas mostraram que a microestrutura da liga 

antes da deformação era constituída por grãos equiaxiais da fase α distribuídos na matriz 

da fase β. De acordo com os autores, a forma mais direta e precisa de avaliar a ocorrência 

de recuperação ou recristalização dinâmica é através da observação da microestrutura 

após a deformação. A presença de grãos equiaxiais e arredondados na porção deformada 

deve ser considerada como um significativo sinal de recristalização dinâmica. As 

características da recristalização dinâmica ficaram mais evidentes nas amostras com 

menores taxas de deformação, com a desintegração da fase α primária e formação de 

novos grãos equiaxiais. Taxas de deformação intermediárias produziram microestruturas 

indicando a coexistência de recuperação e recristalização dinâmicas.  

No trabalho de BOBBILI e MADHU (2016), foi avaliado o comportamento da 

recristalização dinâmica da liga biomédica Ti-13Nb-13Zr (% em massa). As ligas foram 
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preparadas usando o processo de fusão a arco. Amostras cilíndricas com 10 mm de 

diâmetro e 15 mm de altura foram produzidas para a realização de ensaios de compressão 

a quente. As amostras foram aquecidas a 1250 ºC e então resfriadas até a temperatura de 

teste. Os testes foram realizados nas temperaturas de 900, 950, 1000 e 1050 ºC, com taxas 

de deformação de 0,001/s; 0,01/s; 0,1/s e 1/s. As amostras foram comprimidas até uma 

deformação de 80% e imediatamente resfriadas em água gelada para reter a 

microestrutura deformada. As curvas de tensão x deformação verdadeiras mostraram que 

o limite de escoamento aumentou com a elevação da taxa de deformação e diminuiu com 

o aumento da temperatura. A análise microestrutural mostrou que para temperaturas 

menores e taxas de deformação inferiores a 0,1; uma pequena quantidade de grãos 

recristalizados foi observada ao redor dos contornos. Quando a temperatura de 

deformação aumentou para 1050 ºC, foi observada uma maior quantidade de grãos 

deformados transformados em microestruturas recristalizadas, com grãos de tamanho e 

forma constantes.  

No estudo de TOBE et al. (2013) foi avaliado o efeito da quantidade de Nb no 

comportamento sob deformação e no efeito de memória de forma de ligas de Ti-Nb. 

Foram produzidas ligas com composição Ti-20Nb e Ti-23Nb (% atômico), em forno de 

fusão a arco sob atmosfera controlada de argônio que em seguida foram homogeneizados 

a 1000 ºC por 2 horas. Os lingotes homogeneizados foram laminados a frio com redução 

de 98,5% na espessura. As análises de difração de raios X mostraram que em ambas as 

amostras foram identificados apenas picos referentes à fase martensítica α’’ após a 

laminação a frio, o que já era esperado por conta do alto nível de deformação aplicado. 

Entretanto, as posições dos picos 2θ foram levemente diferentes nas duas ligas estudadas, 

indicando que os parâmetros de rede da fase α’’ sãos diferentes para cada uma. Foram 

realizados ensaios de tração nas ligas, nos quais a carga foi aplicada até a deformação de 

2,5% e depois removida. As amostras foram aquecidas após a remoção da carga para 

investigar a recuperação da forma induzida pelo aquecimento. Uma total recuperação da 

forma foi observada na liga Ti-23Nb, enquanto a liga Ti-20Nb exibiu uma recuperação 

incompleta. Além disso, foi visto que o limite de escoamento da liga Ti-20Nb foi maior 

que o da liga Ti-23Nb.  

ZHAN et al. (2016) avaliaram a resposta dinâmica de uma liga de Ti-Nb a altas 

taxas de deformação e em diferentes temperaturas. Foi produzida a liga Ti-25Nb-3Zr-

3Mo-2Sn (% em massa), que depois foi homogeneizada a 1000 ºC por 1 hora com 

posterior resfriamento em água. O comportamento mecânico dinâmico da liga foi 
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avaliado nas temperaturas de 20, 300 e 600 ºC. O limite de escoamento aumentou quando 

a temperatura subiu de 20 para 300 ºC e foi drasticamente reduzido quando a temperatura 

foi 600 ºC. A análise microestrutural mostrou que antes da deformação a liga é composta 

somente pela fase β, com célula unitária cúbica de corpo centrado e grãos equiaxias com 

tamanho médio de aproximadamente 22 μm. Através da técnica de difração de raios X, 

foram identificados picos referentes à fase α’’ na amostra deformada a 20 °C, indicando 

que a presença dessa fase foi ocasionada pela deformação. Nas amostras deformadas a 

300 e 600 °C foram identificados apenas picos da fase β, porém a intensidade dos picos 

foi diferente, indicando que a evolução da textura da liga é influenciada pela temperatura.  

 LIN et al. (2013) avaliaram a evolução da microestrutura e as propriedades 

mecânicas da liga biomédica Ti-35Nb-3Zr-2Ta processada por ECAP. Amostras da liga 

estudada foram processadas por ECAP nas temperaturas de 500, 600 e 700 °C em 1, 2 e 

4 passes para cada temperatura. A análise de microscopia óptica mostrou que a liga no 

estado solubilizado é formada por grãos equiaxiais com tamanho de 80-120 μm. Após o 

primeiro passe, as amostras processadas a 600 e 700 ºC ainda exibiram microestrutura 

equiaxial com tamanho de grão de aproximadamente 30 μm. Entretanto, a microestrutura 

da amostra processada a 500 ºC não pode ser obtida por conta da alta tensão interna 

causada pela grande quantidade de discordâncias. Além disso, um grande número de 

bandas de cisalhamento foi visualizado no interior dos grãos após o primeiro passe na 

temperatura de 600 oC. A análise de difração de raios X mostrou que a liga solubilizada 

foi composta apenas por picos da fase β. Após o processamento por ECAP, somente a 

fase β continuou sendo verificada após o primeiro passe, indicando que a liga estudada 

ainda retém a boa estabilidade da fase β após o primeiro passe. Em contrapartida, após o 

segundo e quarto passes, a fase dominante β e a martensita α’’ foram identificadas. De 

todas as amostras analisadas, aquelas submetidas a 4 passes a 500 °C obtiveram os 

melhores resultados, exibindo um limite de resistência à tração de 765 MPa, ductilidade 

de 16% e módulo de elasticidade de aproximadamente 59 GP, que os autores 

consideraram é uma boa combinação de propriedades para aplicações biomédicas. 

Entretanto, o módulo de elasticidade ainda ficou muito distante do módulo do osso (30 

GPa). 

 No trabalho de SONG et al. (2012), foi avaliado o efeito da segunda fase nas 

propriedades mecânicas e na transformação martensítica de ligas de Ti-Ni e Ti-Mo 

deformadas por ECAP. O processo de ECAP foi realizado nas temperaturas de 400 e 500 

ºC, através da rota BC (as amostras foram giradas 90º no sentido horário em cada passe). 
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Os autores verificaram que para as ligas de Ti-Ni há uma nova dissolução de precipitados 

metaestáveis de Ti3Ni4 durante o processo ECAP. Com o aumento do número de passes, 

a temperatura de transformação martensítica diminui gradualmente. Para a liga Ti- 

9,8Mo-3,9Nb-2V-3,1Al, a plasticidade diminui drasticamente após um passe no ECAP 

em 400 ºC, devido ao acúmulo de discordâncias e à formação da fase α’’. Após duas 

passagens no ECAP, a plasticidade foi completamente perdida. Esses resultados 

mostraram que essa liga é menos suscetível à deformação por ECAP do que as ligas de 

Ti-Ni. 

 Resultados semelhantes foram obtidos por POLYAKOVA et al. (2017), que 

avaliaram a influência da orientação do contorno de grão nas propriedades mecânicas da 

liga Ti-6AL-7Nb processada por ECAP. A liga estudada foi tratada termicamente a 985 

ºC por 1 hora, resfriada em água e então recozida 750 ºC por 4 horas para a formação de 

uma estrutura duplex (equiaxial-lamelar). O processo de ECAP foi realizado a 600 ºC, 

usando a rota BC em uma matriz com ângulo de interseção entre os canais de 120 ºC, 

com número de passes de 1 a 6. Os tamanhos dos grãos após 4 e 6 passes foram similares 

e os valores encontrados foram 350 e 330 ηm, respectivamente. A formação de uma 

estrutura com grãos ultrafinos propiciou um aumento de 20% no limite de resistência à 

tração em comparação com a amostra não deformada. 

 Com relação ao ganho de resistência mecânica, outro trabalho que obteve bons 

resultados foi o realizado por QARNI et al. (2017). Eles avaliaram o efeito do ECAP nas 

características microestruturais e comportamento mecânico do Ti comercialmente puro. 

O material foi submetido ao procedimento de deformação por ECAP na temperatura de 

300 ºC, com o número de passes variando de 1 a 6. Foi utilizada a rota BC. O material 

severamente deformado exibiu um aumento significativo nas propriedades mecânicas. O 

limite de escoamento aumentou de 308 para 558 MPa, enquanto o limite de resistência à 

tração subiu de 548 para 685 MPa, correspondendo a um aumento de 81% e 25%, 

respectivamente.  

 Um aspecto comum inerente a todos os trabalhos pesquisados foi que todos os 

autores chegaram à conclusão de que o processo de deformação por ECAP é uma forma 

eficiente de refinamento dos grãos do Ti e suas ligas, propiciando grande melhoria de 

resistência mecânica. Além disso, todos os autores optaram por utilizar a rota BC, 

sugerindo que essa rota é a mais indicada para a obtenção dos resultados desejados. 
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5. METODOLOGIA 

 

 

5.1. Produção das ligas 

 

 As ligas foram produzidas utilizando-se os elementos Ti (chapas), Nb (barras) e 

Si (pó) de alta pureza. O Nb e o Ti foram cortados em pedaços menores utilizando-se uma 

serra fita horizontal Ferrari modelo SFH 12, bem como serras manuais. Os metais Ti e 

Nb foram decapados, em seguida foram lavados em água corrente e secados a quente, 

com a finalidade de remover impurezas presentes na superfície. A procedência e pureza 

dos materiais, bem como os reagentes utilizados na decapagem são mostrados na tabela 

4.  

 

Tabela 4 - Pureza e procedência dos metais e soluções utilizadas na decapagem dos 

elementos. 

 

 

 As ligas foram produzidas em forno de fusão a arco voltaico com eletrodo não 

consumível de tungstênio, sob atmosfera controlada de argônio e cadinho de cobre 

refrigerado a água. Na figura 12 (a) pode-se visualizar o forno utilizado na produção das 

amostras. Os elementos foram colocados no cadinho de cobre, figura 12 (c), na 

quantidade adequada para cada composição. Devido ao maior ponto de fusão do Nb, esse 

elemento foi colocado em cima dos outros para facilitar o processo de fusão. Em seguida, 

a campânula foi fechada, figura 12 (b), e submetida a 30 minutos de vácuo divididos em 

3 etapas de 10 minutos. Em cada uma dessas etapas, foi injetado argônio (grau 5.0) na 

campânula para auxiliar na retirada de impurezas. Transcorrido o tempo de vácuo, foi 
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injetado novamente argônio na campânula até a pressão ficar positiva para garantir uma 

atmosfera inerte e então foi iniciada a fusão. As amostras foram refundidas oito vezes 

para garantir a completa mistura dos elementos. 

 Foram produzidas ligas com três composições diferentes: Ti-35Nb-0,15Si; Ti-

35Nb-0,25Si e Ti-35Nb-0,35Si (percentual em massa). Foram produzidos lingotes com 

70 gramas. A quantidade de Nb foi mantida fixa em 35% porque, de acordo com 

HANADA et al. (2005), essa é a quantidade mínima necessária para reter a fase β do Ti 

à temperatura ambiente. As composições Ti-35Nb-0,15Si e Ti-35Nb-0,35Si já foram 

analisadas em outros trabalhos pertencentes ao grupo de estudos ao qual o autor desta tese 

está inserido e esses trabalhos mostraram que essas ligas podem alcançar bons resultados 

de resistência mecânica, resistência à corrosão, ductilidade e módulo de elasticidade 

(CABRAL, 2013; TAVARES, 2014). Essas ligas foram agora submetidas a tratamentos 

termomecânicos diferentes dos que já haviam sido realizados, com o objetivo de avaliar 

a influência de diferentes rotas de tratamentos termomecânicos nas propriedades das 

ligas. A liga Ti-35Nb-0,25Si ainda não tinha sido estudada, permitindo um campo amplo 

para análises.  

 

 

 

Figura 12-Forno de fusão: (a) visão geral, (b) câmara de fusão com atmosfera 

controlada e (c) cadinho de cobre refrigerado a água. 
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5.2. Homogeneização das ligas 

 

 O Ti é altamente reativo com o oxigênio em temperaturas elevadas. Por esse 

motivo, todas as operações com ligas de Ti que envolvem aquecimento devem ser 

realizadas em atmosfera inerte. Por essa razão, foi utilizado um forno tubular de quartzo 

com atmosfera controlada, conforme mostrado na figura 13. Inicialmente, foi realizada a 

curva de calibração do forno para determinar as zonas térmicas do interior do forno onde 

as ligas seriam colocadas para a realização do tratamento térmico de homogeneização. 

Foram construídos perfis nas temperaturas de 600, 700, 800, 900 e 1000 ºC para descobrir 

a faixa útil de trabalho em cada temperatura. O forno tem 61 cm de comprimento e em 

uma de suas extremidades foi colocada uma manta térmica que adentrou 5,0 cm no 

interior do tubo de alumina. O forno foi programado para atingir a temperatura desejada 

e essa temperatura foi medida por um termopar fixo acoplado a ele. Foi utilizado um 

termopar auxiliar posicionado inicialmente encostado na manta térmica a 55 cm da 

entrada e a leitura da temperatura nesse ponto foi verificada. Em seguida, o termopar 

adicional foi movimentado na direção da entrada e a cada 1,0 cm a temperatura foi 

verificada. 

 Em seguida, foram realizados testes preliminares para verificar a eficiência do 

equipamento no controle da atmosfera e posteriormente foram realizados reparos para 

corrigir imperfeições. Finalmente, os lingotes foram homogeneizados na temperatura de 

1000 ºC pelo período de 6 horas.  

 

 

 

Figura 13-Forno tubular para tratamentos térmicos. 
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5.3. Deformação a frio das ligas 

 

 As ligas foram deformadas a frio em dois processos: deformação em matriz aberta 

e deformação em matriz ECAP. 

 

 

5.3.1.  Deformação em matriz aberta 

 

 Para a deformação na matriz aberta foram produzidos corpos de prova. Os lingotes 

foram fatiados em uma cortadora metálica Teclago CM 40 para a obtenção de discos com 

5,0 mm de espessura. Em seguida, os discos foram cortados para a produção de corpos 

de prova com as dimensões de 5 mm de espessura, 8mm de altura e 10 mm de 

comprimento. Os corpos de prova foram colocados em uma matriz aberta, figura 14, e 

submetidos à deformação plástica a frio por compressão em uma máquina de ensaios 

Instron 3385H, com capacidade de carga de 250 kN. A velocidade de deformação foi 

constante em 1,0 mm/minuto. Foram realizadas deformações que produziram reduções 

de 1, 2, 3 e 4 mm na altura dos corpos de prova, variando-se o tempo de 1 a 4 minutos, 

que corresponderam respectivamente a deformações de 12,5; 25; 37,5 e 50%. Foram 

analisados os topos dos corpos de prova deformados.  

 

 

 

Figura 14-Matriz aberta para deformação por compressão: (a) partes separadas e (b) 

partes unidas. 
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5.3.2. Construção dos perfis de dureza 

 

 A dureza de cada uma das ligas deformadas foi determinada em um durômetro da 

Future-Tech, modelo FV-700 com carga de 2 kgf e tempo de impressão de 20 segundos. 

Foram feitas 10 impressões em cada amostra a partir das quais foram obtidos os valores 

médios de dureza Vickers. Com os dados de dureza, foram construídos perfis 

relacionando-se a variação na dureza com o aumento do nível de deformação. Para cada 

composição, os perfis foram traçados a partir de deformações realizadas em três diferentes 

lingotes. O objetivo foi verificar a reprodutibilidade dos experimentos realizados. 

 

5.3.3. Deformação em matriz ECAP 

 

 A deformação empregou uma matriz ECAP com ângulo de interseção entre os 

canais de 120º, figura 15. Na figura 15 são observados o punção de aplicação da carga, o 

corpo de prova no ângulo de curvatura de 120º. 

 

 

Figura 15 - Matriz de deformação ECAP com ângulo de 120º. 

 

 Lingotes homogeneizados da liga Ti-35Nb-0,35Si foram fatiados em pedaços com 

6 mm de espessura utilizando-se uma cortadora metálica para materiais não ferrosos da 

Teclago, modelo CM 40. Em seguida, foram produzidos blocos com base quadrada (6 

mm x 6 mm) e altura de 10 mm para serem processadas por matriz ECAP. A deformação 
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foi realizada com carga aplicada na matriz ECAP utilizando-se uma prensa hidráulica 

com capacidade de 15 toneladas. A liga foi deformada em diferentes passes: 1, 2, 4 e 6. 

A rota de processamento adotada foi a BC, porque segundo LIN et al. (2013), essa é a 

rota que permite o máximo refinamento dos grãos, melhor qualidade da superfície e grãos 

mais equiaxiais quando comparada com outras rotas. 

 

 

5.4. Microscopia óptica 

 

 Para a etapa de microscopia óptica, as amostras foram inicialmente embutidas em 

resina de poliéster e posteriormente lixadas com lixas de carbeto de silício (SiC) na 

sequência: 60, 120, 240, 360, 600 e 1200. Em seguida, foi realizado o polimento em uma 

politriz Arotec modelo Aropol-V2, em panos com abrasivo em suspensão de diamante de 

6 e 3 μm lubrificados com álcool. Antes do polimento em cada pano, as amostras foram 

limpas com ultrassom em uma lavadora ultrassônica da Sanders Medical modelo 

soniclean 2PS. Para a revelação da microestrutura foi utilizada uma solução de ataque 

químico de Kroll composta por 3 mL de ácido fluorídrico, 6 mL de ácido nítrico e 91 mL 

de água. As imagens das microestruturas foram obtidas com um microscópio Leica, 

modelo DM 2500M. 

 

 

5.5. Difração de raios X 

 

 Foi utilizada a técnica de difração de raios X para identificar as fases presentes 

nas ligas estudadas e como ocorre sua transformação nos diferentes níveis de deformação. 

Foram utilizados dois diferentes equipamentos: um equipamento XRD-6000 da 

SHIMADZU com tensão de 40 kV, corrente de 30 mA, taxa de varredura de 1º/minuto e 

variação de 2θ de 30 a 90º e um equipamento Brucker D8 Advance com tensão de 40 kV, 

corrente de 40 mA, incremento de 0,02º, tempo de 0.1 segundos e variação de 2θ de 30 a 

90 º. Para a identificação das fases foram utilizadas as fichas de padrão do JCPDS (Joint 

Committee for Power Diffraction Standards). 
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5.6. Recozimento das ligas deformadas em matriz aberta 

 

 Amostras com 50% de deformação de cada liga estudada foram recozidas em um 

forno tubular de quartzo, com atmosfera controlada de argônio, nas temperaturas de 400, 

800 e 900 °C por um período de uma hora e resfriamento no próprio forno. Esses 

experimentos tiveram por finalidade aliviar as tensões internas causadas pelo processo de 

deformação e avaliar as transformações de fases causadas por esse processo. 
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6. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

 

6.1. Produção das ligas 

 

 A tabela 5 apresenta dados referentes às massas teóricas e reais dos elementos e à 

massa das ligas após a fusão.  

 

Tabela 5-Dados referentes às ligas Ti-35Nb-XSi (X = 0,15; 0,25; 0,35) produzidas. 

Liga Nº 

Massa de cada elemento Antes 

da Fusão (gramas) 

Massa do 

lingote 

Antes da 

Fusão 

(gramas) 

Massa do 

lingote  

Após a 

Fusão 

(gramas) 

Ti Nb Si 

Ti-35Nb-0,15SI 

1 45,387 24,488 0,106 69,981 69,984 

2 45,402 24,504 0,105 70,011 70,011 

3 45,401 24,498 0,106 70,005 70,005 

4 45,387 24,454 0,107 69,948 69,954 

5 45,401 24,492 0,107 70,00 70,002 

Ti-35Nb-0,25Si 

1 45,325 24,441 0,175 69,941 69,943 

2 45,334 24,497 0,176 70,007 70,017 

3 45,329 24,517 0,176 70,022 70,047 

4 45,334 24, 555 0,178 70,062 70,103 

5 45,328 24,578 0,177 70,083 70,116 

Ti-35Nb-0,35Si 

1 45,253 24,464 0,246 69,963 69,972 

2 45,264 24,497 0,248 70,009 70,017 

3 45,262 24,518 0,247 70,027 70,039 

4 45,265 24,554 0,259 70,078 70, 109 

5 45,264 24,536 0,246 70,046 70,039 

 

 A figura 16 mostra uma liga após a fusão, onde foi observado visualmente o 

aspecto brilhante do lingote que indicou ausência de oxidação, comportamento comum a 

todas as ligas Ti-35Nb-XSi (X = 0,15; 0,25; 0,35) produzidas. A pesagem dos lingotes 

mostrou que não houve ganhado de massa, confirmando a ausência de oxidação e 

eficiência da atmosfera inerte. 
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Figura 16-Lingote da liga Ti-35Nb-0,15Si no estado bruto de fusão. 

 

6.2. Forno tubular de tratamentos térmicos 

 

 As ligas produzidas no forno a arco foram submetidas ao tratamento térmico de 

homogeneização para corrigir as variações de composição e eliminar tensões internas. 

Nessa etapa foi necessário efetuar as curvas de calibração do forno tubular e ajustes de 

funcionamento. 

 

6.2.1. Curvas de calibração do forno tubular 

 

 A calibração foi realizada através da medição da temperatura ao longo do tubo de 

quartzo: houve uma varredura da temperatura da região final até a região de entrada do 

forno, realizada em distâncias de 1 cm, empregando um termopar móvel para efetuar a 

medição de temperatura em cada ponto. A calibração considerou a temperatura de 1000 

ºC programada no forno através de um termopar fixo posicionado na região central do 

forno. Quando o termopar móvel foi movimentado no sentido das regiões final-entrada 

do forno, a temperatura teve uma grande queda, observada na figura 17. Isso ocorreu 

porque a entrada do forno é aberta, permitindo uma maior transferência de calor. No 

sentido da saída do forno, houve um aumento na temperatura seguido de uma queda 

menor que no sentido da entrada. Essa diferença aconteceu porque a saída do forno é 

fechada com uma manta térmica que diminui a transferência de calor. Dessa forma, a 

massa de ar quente que é barrada pela manta térmica ocasiona o aumento de temperatura 

visualizado no gráfico. Foi estipulada uma variação de temperatura aceitável de 50 °C, 

sendo 25 para mais e 25 para menos. Assim, estabeleceu-se o limite superior como 1025 

°C e o inferior como 975 °C e verificou-se a quais regiões do forno essas temperaturas 
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correspondiam. Foi estabelecido que a faixa útil de trabalho localiza-se entre 24 e 52 cm 

a partir da entrada do forno. Foram produzidas curvas de calibração para as temperaturas 

de 600 ºC, 700 ºC, 800 ºC, 900 oC e 1000 ºC. Todas as curvas de calibração estão no 

Anexo II. 

 

 

 

Figura 17-Curva de calibração do forno para a temperatura de 1000 ºC. 

 

 

6.2.2. Testes no forno tubular 

 

 O primeiro teste realizado com um lingote de uma liga de Ti-Nb apresentou 

oxidação. Como o primeiro teste não foi satisfatório, novos ensaios foram realizados para 

identificar as causas que levaram à oxidação. 

 A primeira hipótese levantada foi em relação à válvula de segurança do forno. 

Durante o aquecimento foi necessário utilizar a válvula algumas vezes para aliviar o 

aumento da pressão interna causado pela expansão do gás. Suspeitou-se que a abertura da 

válvula estivesse permitindo também entrada de oxigênio para o interior do tubo, 

contaminando o experimento. Para aliviar a pressão foi utilizada a bomba de vácuo e não 

mais a válvula de segurança. 
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 A segunda hipótese foi em relação ao defletor de calor que fica posicionado na 

entrada do tubo com a finalidade de diminuir o fluxo de calor que chega aos anéis de 

vedação, figura 18 (a). Foi verificado que esse defletor apresentou oxidação, figura 18 

(b), e suspeitou-se que ele poderia ser o responsável pela contaminação das amostras. 

 

 

Figura 18-Defletor de calor: (a) durante o aquecimento e (b) apresentando oxidação após 

o resfriamento. 

 

 Para eliminar essas suspeitas, foi realizado um segundo experimento com chapas 

retangulares de Ti puro decapado, figura 19 (a) que foi posicionado bem próximo ao 

defletor de calor. Para aliviar a pressão foi utilizada a bomba de vácuo e não mais a 

válvula de segurança. Entretanto, mesmo com essas modificações, a amostra oxidou 

novamente, figura 19 (b). 

 No terceiro experimento, a chapa de Ti foi posicionada no centro do tubo de 

quartzo, longe do defletor de calor. A amostra oxidou mais uma vez, figura 20, indicando 

que a contaminação não foi causada pelo defletor.  

 Foi realizado um quarto experimento. O defletor foi lixado para retirar a camada 

de óxidos e a amostra de Ti foi colocada no centro do tubo de quartzo. Além disso, foi 

utilizado também bloco de placas de titânio junto ao defletor para absorver contaminantes.  

Os resultados apresentaram duas conclusões: o defletor de calor oxidou novamente, 

indicando que havia algum ponto de vazamento no sistema que estava comprometendo 

seu funcionamento; e o nível de oxidação do Ti foi menor que nos outros experimentos, 

indicando que a utilização das placas de Ti ajudou na redução da oxidação.  

 Posteriormente, o ponto de vazamento do forno foi identificado, solucionado e foi 

estabelecido um procedimento padrão para a utilização satisfatória do forno. Dessa forma, 

foi possível realizar a homogeneização das ligas. 
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Figura 19-Ti puro decapado: (a) antes do tratamento térmico e (b) após o tratamento 

térmico. 

 

 

Figura 20-Amostra contaminada após o tratamento térmico: (a) parte superior e (b) parte 

inferior. 

 

 Foram homogeneizados 10 lingotes. A tabela 6 apresenta as massas dos lingotes 

antes e após o tratamento de homogeneização. Verificou-se que houve pouca variação, 

indicando que o forno foi eficiente em impedir a contaminação das amostras.  

 

Tabela 6-Dados das ligas após a homogeneização. 
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6.3. Deformação em matriz aberta 

 

 

6.3.1. Dureza das ligas deformadas em matriz aberta 

 

 A primeira parte do trabalho experimental envolveu a deformação plástica das 

ligas em matriz aberta, onde a deformação ocorre por escorregamento. Foram retirados 

corpos de prova dos três lingotes de cada uma das composições homogeneizadas. Os 

corpos de prova foram submetidos às deformações de 12,5%, 25%, 37,5% e 50%, 

referentes à redução da altura. Após as deformações, os corpos de prova foram 

submetidos ao ensaio de dureza. 

Os valores das medidas de dureza em função dos teores de silício e das 

deformações são observados nas figuras 21, 22 e 23. Esperava-se o aumento contínuo de 

dureza até o último nível da deformação, entretanto, isso não aconteceu. As ligas Ti-

35Nb-0,15Si e Ti-35Nb-0,25Si apresentaram o mesmo comportamento, com valores 

crescentes de dureza até alcançarem um valor máximo na deformação de 37,5 %, 

conforme mostrado nas figuras 21 e 22, enquanto a liga Ti-35Nb-0,35Si apresentou 

comportamento distinto, caracterizado por menor sensibilidade às deformações e 

alcançou o valor máximo na deformação de 25 %, figura 23. Esse comportamento atípico 

nos perfis de encruamento será melhor discutido posteriormente, junto com os dados 

obtidos pelas técnicas de microscopia óptica e DRX.  

 

 

Figura 21-Durezas das ligas Ti-35Nb-0,15Si deformadas. 
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Figura 22-Durezas das ligas Ti-35Nb-0,25Si deformadas. 

 

 

 

Figura 23-Durezas das ligas Ti-35Nb-0,35Si deformadas. 

 

 

 Os resultados confirmaram a reprodutibilidade das análises experimentais, já que 

foram utilizados três lingotes diferentes para cada composição e todos apresentaram 

comportamentos semelhantes. O objetivo de efetuar-se a análise em três lingotes de cada 

uma das composições foi observar que o comportamento mecânico foi reproduzido, 

portanto o comportamento inesperado na evolução das durezas não se tratou de erro 
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experimental. Para cada uma das ligas, foram calculadas as médias e desvios padrão das 

três curvas, e foi construída a curva geral de dureza versus deformação, observada na 

figura 24. A partir dessa curva, foram efetuadas duas importantes análises referentes às 

ligas estudadas. 

 

 

Figura 24-Dureza das ligas Ti-35Nb-XSi (X = 0,15; 0,25; 0,35). 

 

 

 A primeira análise foi realizada verificando-se os valores das durezas das ligas Ti-

35Nb-XSi (X = 0,15; 0,25; 0,35) sem deformação. O objetivo foi avaliar o efeito do teor 

de Si na dureza das ligas Ti-35Nb. Os valores de dureza identificados foram, 

respectivamente, de 201 HV para o teor de 0,15Si; 208 HV para o teor de 0,25Si e 252HV 

para 0,35Si, conforme mostrado na figura 23. Observa-se que quanto maior o teor de Si, 

maiores os valores de dureza. A adição de Si nas ligas Ti-35Nb ocasionou o 

endurecimento por solução sólida (KIM et al., 2006). Estes resultados são coerentes com 

os obtidos no trabalho de TAVARES et al. (2015), que verificaram o aumento da 

resistência mecânica da liga Ti-35Nb com a elevação do teor de Si. 

 A segunda análise realizada consistiu em verificar o efeito das deformações no 

comportamento mecânico das ligas quando submetidas às deformações de 12,5%; 25%; 

37,5% e 50% em matriz aberta. As ligas Ti-35Nb-0,15Si e Ti-35Nb-0,25Si apresentaram 

um contínuo aumento de dureza com o aumento da deformação, com os valores máximos 
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de dureza sendo obtidos com a deformação de 37,5%. A dureza da liga Ti-35Nb-0,15Si 

aumentou de 201 HV (sem deformação) para 321HV (37,5%), o que correspondeu a uma 

elevação de 59%, e a dureza da liga Ti-35Nb-0,25Si aumentou de 208 HV(sem 

deformação) para 309HV (37,5%), correspondendo a um elevação de 49%, figura 23. A 

liga Ti-35Nb-0,35Si apresentou um ponto máximo de dureza em um nível de deformação 

menor (25%). Além disso, a diferença entre a durezas máxima (308 HV) e mínima (252 

HV) foi de menor amplitude (22%) indicando a menor sensibilidade dessa liga às 

deformações plásticas.  

Conforme discutido anteriormente, o aumento da quantidade de Si promove o 

endurecimento por solução sólida em ligas de Ti-Nb, o que reduz a ductilidade das ligas, 

diminuindo a sensibilidade ao encruamento das amostras com maior teor desse elemento. 

 

 

6.3.2. Difração de raios X das ligas deformadas em matriz aberta 

 

Com a finalidade de se obter uma melhor análise a respeito das transformações de 

fases ocorridas durante o processo de conformação das ligas, bem como um melhor 

entendimento sobre os perfis de dureza atípicos encontrados, medidas de difração de raios 

X foram realizados nas ligas com as três composições e nos diferentes níveis de 

deformação.  

A figura 25 apresenta os difratogramas de raios X da liga Ti-35Nb-0,15Si. Na 

amostra sem deformação foram identificados apenas picos referentes à fase β do Ti. A 

presença apenas dessa fase na microestrutura da amostra homogeneizada explica os bons 

níveis de conformação a frio suportados pelas ligas estudadas. Isso ocorre por conta da 

melhor capacidade de deformação plástica que a fase β possui em comparação com outras 

fases do Ti, ocasionada por sua célula unitária cúbica de corpo (CCC) que tem um maior 

número de sistemas de deslizamento (PETERS et al., 2003). Quando foi aplicado o nível 

de deformação de 12,5% foi visualizado também um pico da fase α’’. Essa fase tem uma 

célula unitária ortorrômbica e pode ser formada tanto pelo resfriamento rápido quanto 

pelo efeito de uma tensão externa (HAGHIGHI et al., 2016). Portanto, a deformação a 

frio sofrida pela amostra ocasionou a transformação de β para α’’, efeito que também foi 

relatado nos trabalhos de KIM et al. (2007), CABRAL (2013), TAVARES et al. (2015) 

e GUO et al. (2015). 
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Nos níveis de deformação posteriores os difratogramas foram semelhantes, com 

picos das fases β e α”. Na deformação de 50% foram identificados menos picos referentes 

à fase β em comparação com os outros níveis de deformação aplicados. Além disso, 

verificou-se menor diferença nas intensidades dos picos das fases β e α”, indicando 

aumento da quantidade dessa última fase, o que ajuda a explicar os resultados obtidos no 

perfil de encruamento desta liga, que mostraram redução na dureza neste nível de 

deformação. A deformação plástica em ligas de Ti promove dois efeitos simultâneos: o 

primeiro é o aumento da densidade de discordâncias, ocasionado porque uma parte da 

energia utilizada na deformação fica armazenada na microestrutura na forma de defeitos 

e o segundo é a formação da fase martensítica α’’. Para os primeiros níveis de deformação, 

provavelmente o primeiro efeito foi mais significativo, gerando aumento da dureza 

conforme a deformação foi aumentando. Para os níveis de deformação mais elevados, foi 

gerada uma grande quantidade da fase α’’. Provavelmente, para esse nível de deformação, 

a formação da fase α’’ foi mais influente na dureza das ligas do que o encruamento, 

resultando em uma dureza menor do que a do nível anterior.  
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Figura 25-Difratogramas de raios X da liga Ti-35Nb-0,15Si sem deformação e 

submetidas às deformações. 
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A liga Ti-35Nb-0,25i, figura 26, apresentou difratogramas semelhantes aos 

obtidos para a liga Ti-35Nb-0,15Si o que justifica a semelhança de comportamento 

mecânico dessas ligas. Nas amostras homogeneizadas foram identificados apenas picos 

da fase β e nas amostras deformadas surgiram picos referentes à fase α”. Essa semelhança 

corrobora os perfis de encruamento das duas ligas, nos quais a redução na dureza ocorreu 

na deformação de 50%. 
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Figura 26- Difratogramas de raios X das ligas Ti-35Nb-0,25Si sem deformação e 

submetidas às deformações. 

 

 

A liga Ti-35Nb-0,35Si, figura 27, também apresentou o mesmo padrão de 

difratograma das outras composições estudadas: apenas a fase β na condição 

homogeneizada e surgimento da fase α” na condição deformada em diferentes níveis. No 

nível de deformação de 50%, foram identificados mais picos referentes à fase α’’, 

indicando maior quantidade dessa fase na microestrutura do material. A presença de 

grandes quantidades da fase α” está associada à redução na dureza verificada para a liga 

nessa condição, figura 22.  
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Figura 27- Difratogramas de raios X das ligas Ti-35Nb-0,35Si sem deformação e 

submetidas às deformações. 

 

 

6.3.3. Microscopia óptica das ligas deformadas em matriz aberta 

 

 Foram feitas análises de microscopia óptica na região onde foi aplicada a carga 

nos corpos de prova (topo) para avaliar as mudanças microestruturais ocorridas nos 

diferentes níveis de deformação. A figura 28 apresenta as micrografias ópticas obtidas 

para a liga Ti-35Nb-0,15Si deformada. Quando foi aplicado 12,5% de deformação, figura 

27(a), percebe-se a presença de agulhas dispersas no interior de grãos que sugerem a 

presença de uma fase secundária surgida durante o processo de deformação. De acordo 

com PADILHA e SICILIANO (1996), a deformação plástica pode ocasionar, além do 

grande aumento da densidade de defeitos cristalinos, a formação de novas fases, 

geralmente denominadas de martensitas induzidas por deformação. Após a deformação 

com 25%, figura 28 (b), também foram visualizadas regiões que sugerem a presença de 

uma fase secundária dispersa no interior dos grãos da fase primária, porém em maior 

quantidade que no nível anterior. No nível mais elevado, figura 28(d), os efeitos da 

deformação ficaram mais evidentes, com a redução no tamanho dos grãos, formação de 

subgrãos, presença de bandas de deformação e a indicação da formação de novas fases, 
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resultados semelhantes aos encontrados nos trabalhos de ELMAY et al. (2017), LIANG 

et al. (2016), KENT et al. (2013), SANDER e RAAB (2008), KIM et al. (2007), 

IVASISHIN et al. (2003).  

 

 

  

  

Figura 28-Micrografias ópticas da liga Ti-35Nb-0,15Si: (a) 12,5% de deformação, (b) 

25% de deformação, (c) 37,5% de deformação e (d) 50% de deformação. 

 

 

As micrografias da liga Ti-35Nb-0,25Si, figura 29, apresentam regiões escuras no 

interior dos grãos que indicam aglomerados de agulhas da fase α’’. Na liga com 

deformação de 25%, figura 29 (b), essas regiões são mais intensas que na amostra com 

12,5%, o que é explicado pelo maior nível de deformação aplicado. Na amostra com 

37,5% de deformação, figura 29 (c), podem ser visualizadas bandas de cisalhamento 

surgidas devido ao processo de deformação. Em todos os níveis foram identificadas no 

interior dos grãos agulhas características da fase α’’. 

 

(a) (b) 

(c) (d) 
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Figura 29-. Micrografias ópticas da liga Ti-35Nb-0,25Si: (a) 12,5% de deformação, (b) 

25% de deformação, (c) 37,5% de deformação e (d) 50% de deformação. 

 

 

A figura 30 mostra as micrografias da liga Ti-35Nb-0,35Si nas diferentes 

condições de deformação. As micrografias apresentam grãos claros, ou seja, com pouca 

concentração de agulhas em seu interior. Esse comportamento foi o oposto do visualizado 

para a composição com 0,25Si (figura 28). Na amostra com 50% de deformação verifica-

se a concentração de agulhas da fase martensita α” oblíquos aos contornos de grãos do 

material. 

A presença de uma quantidade maior de Si na composição influenciou na posição 

das agulhas de α” na microestrutura. Enquanto nas ligas com 0,15Si e 0,25Si as agulhas 

ficaram concentradas de forma predominante no interior dos grãos, na composição com 

0,35Si essa concentração ocorreu de forma mais evidente nos contornos dos grãos. Essa 

diferença na formação da fase α” pode estar associada à presença de compostos 

intermetálicos que surgem quando o limite de solubilidade do Si na liga Ti-Nb é excedido, 

conforme relatado por XU et al. (2005). Entretanto, estudos mais aprofundados são 

necessários para confirmar essa correlação.  

(a) (b) 

(c) 
(d) 
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Figura 30- Micrografias da liga Ti-35Nb-0,35Si: (a) com 12,5% de deformação, (b) com 

25% de deformação, (c) com 37,5% de deformação e (d) com 50% de deformação. 

 

 

6.4. Recozimento das ligas deformadas em matriz aberta 

 

 A temperatura de 400 ºC foi escolhida porque os trabalhos de TAVARES et al. 

(2015) e SOUZA (2008) identificaram, através de técnicas de análise térmica, que a 

decomposição da fase α” em ligas Ti-35Nb ocorrem em temperaturas reduzidas 

(aproximadamente 200 ºC). Pretendeu-se, assim, obter um melhor entendimento a 

respeito dos perfis de dureza obtidos. Como a linha de raciocínio levantada sugere que a 

redução de dureza no nível de 50% de deformação foi causada pela grande quantidade da 

fase α”, o recozimento a 400 ºC poderia ocasionar a completa decomposição da fase α” 

sem que fosse iniciado o processo de recristalização, promovendo assim o aumento na 

dureza, corroborando a hipótese levantada. As temperaturas de 800 e 900 ºC foram 

escolhidas com base no trabalho de CABRAL (2013), no qual a liga Ti-35Nb-0,15Si foi 

(a) (b) 

(c) 
(d) 
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recozida nas temperaturas de 500, 600 e 700 °C e foi verificado, por meio da técnica de 

DTA, que nas temperaturas analisadas o processo de recristalização teve início, porém 

não chegou ao fim. Por isso, decidiu-se utilizar temperaturas mais elevadas para que o 

processo de recristalização pudesse ser concluído. 

 

 

6.4.1. Dureza das ligas recozidas 

 

A figura 31 mostra as durezas da liga Ti-35Nb-0,15Si recozida nas diferentes 

temperaturas. Foi utilizado o lingote 1, conforme mostrado na tabela 6. Na amostra 

recozida a 400 °C a dureza se manteve no mesmo patamar em relação à amostra com 50% 

de deformação, o que não atendeu a expectativa de aumento de dureza por conta da 

decomposição da fase α’’. Nas temperaturas de 800 e 900 °C foi verificado que aconteceu 

uma redução na dureza com o aumento da temperatura. Esses resultados são coerentes, já 

que quanto maior a temperatura de recozimento, mais energia é fornecida ao material para 

que ocorra a recristalização (PADILHA e SICILIANO, 1996). 

 

 

 

Figura 31-Dureza da liga Ti-35Nb-0,15Si em diferentes condições. 

 

 

Na liga Ti-35Nb-0,25Si, figura 32, o recozimento a 400 ºC surtiu o efeito 

esperado, ou seja, aumento da dureza em relação à amostra 50% deformada. Conforme 
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discutido anteriormente, possivelmente isso ocorreu por conta da decomposição da fase 

α”. É importante ressaltar também que a dureza obtida para a amostra recozida a 900 ºC 

foi praticamente a mesma da amostra homogeneizada, o que é um indício de que o 

processo de recristalização chegou ao fim. 

 

 

 

Figura 32-Dureza da liga Ti-35Nb-0,25Si em diferentes condições. 

 

 

A figura 33 apresenta as durezas da liga Ti-35Nb-0,35Si nas diferentes 

temperaturas de recozimento. Foi verificado que também ocorreu aumento de dureza na 

amostra recozida a 400 °C em comparação com a amostra deformada. A dureza da 

amostra recozida a 900 °C foi menor do que a da amostra na condição inicial 

(homogeneizada), indicando que a etapa de recristalização foi concluída e que a etapa de 

crescimento dos grãos foi iniciada.  

Ao analisar-se as três ligas estudadas, observa-se que quanto maior a quantidade 

de Si, menor foi a dureza após o recozimento a 900 ºC. Portanto, pode-se inferir que o 

aumento da quantidade de Si auxiliou no processo de recristalização das ligas, o que está 

de acordo com HUMPHREYS e HATHERLY (2004), que relataram que esse é o efeito 

usual da adição de solutos em um metal.  
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Figura 33-Dureza da liga Ti-35Nb-0,35Si em diferentes condições. 

 

 

6.4.2. Difração de raios X das ligas recozidas 

 

As figuras 34, 35 e 36 mostram os difratogramas das ligas Ti-35Nb-XSi (X=0,15; 

0,25 e 0,35) deformada por forjamento com 50% de redução da altura e recozida nas três 

temperaturas.  

Na liga Ti-35Nb-0,15Si, figura 34, verificou-se que na temperatura de 

recozimento de 400 ºC ainda foram identificados muitos picos referentes à fase α”, o que 

é condizente com os ensaios de dureza que mostraram pouca variação nessa propriedade. 

Esses resultados indicam que nessa temperatura ocorreu apenas o alívio das tensões 

internas. Na temperatura de 800 °C o difratograma foi muito semelhante ao obtido para a 

temperatura de 400 ºC, indicando que essa temperatura não foi suficiente para iniciar o 

processo de recristalização. O difratograma obtido para a temperatura de 900 ºC mostra 

que surgiram picos referentes à fase β, o que indica que o processo de recristalização foi 

iniciado. Porém como o valor de dureza não voltou ao seu valor inicial (sem deformação), 

o processo de recristalização não foi concluído.  

 No difratograma de raios X da liga Ti-35Nb-0,25Si nas diferentes condições de 

recozimento, figura 35, verifica-se que na temperatura de 800 ºC há mais picos referentes 

à fase α”, indicando que nessa temperatura o processo de recristalização foi iniciado. Na 

temperatura de 900 ºC ainda foram identificados picos da fase α”, porém os valores de 
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dureza obtidos para essa condição foram semelhantes aos valores da liga sem deformação, 

indicando que o processo de recristalização chegou perto da sua conclusão.  
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Figura 34-Difratograma da liga Ti-35Nb-0,15Si com 50% de deformação por 

forjamento, recozida em 3 temperaturas. 
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Figura 35-Difratograma da liga Ti-35Nb-0,25Si com 50% de deformação por 

forjamento, recozida em 3 temperaturas 
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Os resultados obtidos para a liga Ti-35Nb-0,35Si recozida nas diferentes 

temperaturas, figura 36, enriqueceram a hipótese de que na temperatura de 400 ºC ocorreu 

apenas o alívio de tensões residuais, já que ainda foram identificados muitos picos 

referentes à fase α’’, indicando que a temperatura não foi suficiente para promover a total 

transformação de α’’ para β. Na temperatura de 800 ºC foi identificado apenas 1 pico 

referente à fase α’’, indicando que o processo de recristalização se iniciou e grande parte 

dos grãos da fase α’’ foram transformados, enquanto na temperatura de 900 ºC só foram 

identificados picos da fase β, indicando que o processo de recristalização foi 

completamente concluído. Os ensaios de dureza mostraram que os valores obtidos para 

essa condição foram inferiores aos da amostra sem deformação, indicando que o processo 

de crescimento dos grãos foi iniciado.  

 

 

 

Figura 36-Difratograma da liga Ti-35Nb-0,35Si com 50% de deformação por 

forjamento recozida, em 3 temperaturas. 

 

6.4.3. Microscopia óptica das ligas recozidas 

 

Foram realizadas análises metalográficas nas ligas recozidas com a finalidade de 

avaliar as transformações microestruturais ocorridas em cada temperatura. Na figura 37 

são visualizadas as microestruturas da liga Ti-35Nb-0,15Si recozida nas diferentes 
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temperaturas. Observa-se que a microestrutura da amostra recozida a 400 °C, figura 37(a), 

ainda possui uma grande quantidade de linhas de deformação, indicando que não houve 

uma grande quantidade de recristalização. Nos recozimentos a 800 °C e 900 ºC, figuras 

37(b) e 37(c), percebe-se que houve uma maior redução nos efeitos da deformação, com 

a redução na quantidade de linhas de deformação e a presença de grãos equiaxiais, 

respectivamente, o que explica as reduções na dureza que ocorreram nessas condições.  

 

.  

Figura 37-Micrografia óptica da liga Ti-35Nb-0,15Si recozida: (a) 400 ºC, (b) 800 °C e (c) 900 

°C. 

 

 

6.5. Deformação em matriz ECAP 

 

Na deformação pelo método de ECAP foi empregada a liga Ti-35Nb-0,35Si que 

apresentou um comportamento mecânico de estabilidade em relação à deformação 
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plástica, diferente das ligas Ti-35Nb-0,15Si e Ti-35Nb-0,25Si que apresentaram maior 

sensibilidade à deformação plástica. O processo de deformação ECAP caracterizado por 

deformações muito severas foi empregado com o objetivo de avaliar melhor a estabilidade 

da liga Ti-35Nb-0,35Si. Foi empregada matriz de 120º, a rota BC e as deformações 

ocorreram com 1, 2, 4 e 6 passes. Foi analisada a região superior do corpo de prova 

deformado.  

 

 

6.5.1. Dureza da liga Ti-35Nb-0,35Si deformada em matriz ECAP 

 

A primeira etapa do estudo foi a realização de um teste para descobrir-se a quantos 

passes o material poderia ser submetido. Foi verificado que a partir do 7º passe a amostra 

começou a apresentar trincas. A explicação para esse resultado está associada à formação 

de compostos intermetálicos que surgem quando o limite de solubilidade do Si no sistema 

Ti-Nb é ultrapassado (XU et al., 2005). Provavelmente, para essa quantidade Si na liga, 

ocorreu a formação desses compostos que tendem a fragilizar o material e reduzir sua 

ductilidade. Em função disso, a liga foi submetida a 1, 2, 4 e 6 passes.  

 De acordo com QARNI et al. (2017), o ensaio de dureza é considerado o 

procedimento padrão para investigar o nível da tensão armazenada após o processamento 

e também para estudar o nível de homogeneidade do material em relação às propriedades 

mecânicas e às correspondentes mudanças microestruturais. 

Na figura 38 são mostrados os resultados de dureza para a liga deformada por 

ECAP em diferentes passes. Constata-se que há tendência de ganho na dureza do material 

com o aumento da quantidade de passes, conforme relatado por QARNI et al. (2017). A 

dureza média do material antes do processamento por ECAP foi 257 HV, enquanto a 

dureza da amostra após o sexto passe foi 322 HV, o que representa um aumento de 25%. 

Esse ganho é atribuído ao fato de que um grande nível de deformação é acumulado no 

material em cada passe, o que ocasiona a redução do tamanho dos grãos, e 

consequentemente o aumento da resistência mecânica.  

O comportamento da liga Ti-35Nb-0,35Si foi diferente nos dois processos de 

deformação plástica analisados. A deformação em matriz aberta caracterizou-se pelo 

aumento da dureza nos níveis de deformação de 12,5 e 25% seguido pela redução nos 

maiores níveis de deformação (37,5% e 50%). Na deformação em matriz ECAP ocorreu 
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o aumento contínuo de dureza com a elevação do número de passes, indicando que a 

microestrutura foi afetada de forma diferente nos dois processos. 

 

 

Figura 38-Variação da dureza com o aumento do número de passes na liga Ti-35Nb-0,35Si 

deformada por ECAP. 

 

Tanto no primeiro nível de deformação (262 HV) quanto no primeiro passe (268 

HV) ocorreu pouco aumento em relação às amostras não processadas (252 HV e 257 HV). 

No segundo passe e segundo nível de deformação foi verificado um maior aumento (308 

HV e 291 HV, respectivamente). A diferença primordial ocorreu nos terceiros níveis. 

Enquanto no terceiro nível de deformação por forjamento ocorreu redução em relação ao 

nível anterior (de 308 HV para 265), no terceiro passe o aumento de dureza se manteve 

(de 291 para 313). Nos últimos níveis de deformação e passe o comportamento do nível 

anterior foi confirmado. Ou seja, no processo de forjamento a dureza retornou para 

valores semelhantes ao da amostra não deformada enquanto no processo de ECAP o 

aumento continuou. A dureza máxima obtida na matriz aberta ocorreu na deformação de 

25% (315 HV) valor próximo ao que foi obtido no quarto passe na matriz ECAP (291 

HV). 

 Comparando-se os dois processos de deformação plástica empregados no presente 

trabalho observou-se que o comportamento da liga mudou quando analisado em relação 

à dureza. A figura 39 apresenta a comparação entre os dois processos, onde no forjamento 

em matriz aberta ocorreu aumento de dureza até a deformação de 25% com redução nos 
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níveis posteriores, o processo de deformação por ECAP propiciou aumento contínuo até 

o último passe estudado (sexto). 

Os diferentes mecanismos de deformação originaram comportamentos distintos 

na evolução das durezas da liga Ti-35Nb-0,35Si. A deformação na matriz aberta é 

determinada pela redução da altura do corpo de prova, ou seja, quanto maior a redução 

na altura maior a deformação. Com a redução da altura ocorre o alongamento do corpo 

de prova no canal da matriz aberta. A deformação ocorre por escorregamento da 

microestrutura ao longo do canal aberto da matriz. Portanto, há uma limitação com 

relação ao máximo nível de deformação que as amostras podem suportar. Na deformação 

na matriz ECAP não há alteração nas dimensões do corpo de prova, pois a matriz é 

fechada, fato que amplia a possibilidade de ganho de resistência (EFTEKHARI et al., 

2017, NASERI et al., 2017). Na matriz ECAP a deformação ocorre devido ao 

cisalhamento interno da microestrutura.  

Outra diferença significativa verificada nos dois métodos de deformação plástica 

aplicados foi a carga necessária para atingir a deformação referente aos valores máximos 

obtidos. Enquanto no forjamento a carga foi em torno de 15 toneladas, no ECAP esse 

valor foi inferior a 5,0 toneladas. Ou seja, utilizando-se o método de ECAP obteve-se os 

mesmos resultados de aumento de dureza que o forjamento, sendo necessária uma carga 

bem menor. 

 

 

 

Figura 39- Comparação entre os métodos de deformação por forjamento e ECAP na liga 

Ti-35Nb-0,35Si. 

252
262

308

265
250

257
268

291

313 322

150

200

250

300

350

400

0 12,5 25 37,5 50

D
u

re
za

 V
ic

ke
rs

Deformação 
Número de passes

Forjaento

ECAP

1                    2                   4                    6                   



 
 

59 
 

 

6.5.2. DRX da liga Ti-35Nb-0,35Si deformada em matriz ECAP 

 

 

Foram feitas análises de difração de raios X em cada passe da liga deformada por 

ECAP para avaliar as transformações de fases ocorridas em cada condição. A figura 40 

mostra o difratograma da liga deformada por ECAP. Após o primeiro passe, foram 

identificados picos referentes às fases β e martensíta α”. Esses picos se repetiram nos 

demais passes, porém com maior intensidade, indicando uma maior quantidade da fase 

α”. Essa fase foi desencadeada pelos altos níveis de tensão provenientes da grande 

acumulação de deformação plástica induzida pelo ECAP. É importante salientar que 

foram identificados em todas as amostras pequenos picos referentes à fase ω que não 

tinham sido encontrados experientos anteriores para a liga homogeneizada. Isso pode ter 

acontecido porque as análises de DRX da amostra homogeneizada foram realizadas em 

equipamento diferente das deformadas por ECAP e esse equipamento pode não ter sido 

capaz de identificar essa fase. 
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Figura 40-Difração de raios X da liga Ti-35Nb-0,15Si deformada a frio por ECAP 

submetida a diferentes passes. 
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6.5.3. Microscopia óptica da liga Ti-35Nb-0,35Si deformada em matriz ECAP 

 

A figura 40 mostra as microestruturas da liga Ti-35Nb-0,35Si processada por 

ECAP nos diferentes passes. Na figura 41(a), visualiza-se a microestrutura da liga após o 

primeiro passe e percebe-se que ocorreu uma redução no tamanho dos grãos em 

comparação com a amostra somente homogeneizada. Esse refinamento foi mais 

perceptível no segundo passe, figura 41(b) e se confirma no quarto e sexto passes, figuras 

401(c) e 41 (d). 

 

 

 

Figura 41-Micrografias da liga Ti-35Nb-0,35Si processada por ECAP: (a) 1 passe, (b) 2 

passes, (c) 4 passes e (d) 6 passes. 

 

Esses resultados são coerentes com os obtidos por QARNI et al. (2017), que 

verificaram o tamanho de grão do Ti comercialmente puro foi reduzido de 22 μm para 

0.89 μm após o sexto passe. Além disso, na amostra submetida a 6 passes, figura 40(d), 

foram identificadas regiões escuras no interior dos grãos. Essas regiões foram 
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identificadas como bandas de cisalhamento. De acordo com LIN et al. (2013), quando o 

tamanho dos grãos de um material é inferior a determinado nível, o modo de deformação 

muda drasticamente de uma deformação uniforme para uma deformação cisalhante 

localizada acompanhada por bandas de cisalhamento, que ocorrem preferencialmente em 

zonas de deformação altamente localizadas. Essas bandas de cisalhamento se alinham em 

uma direção contendo grãos alongados e um grande número de discordância em seu 

interior, que desempenham um papel importante na anisotropia da microdureza. 
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7. CONCLUSÕES 

 

 Os experimentos realizados nesta tese foram de extrema relevância e contribuíram 

para o melhor entendimento a respeito do comportamento de ligas de Ti-Nb-Si quando 

submetidas a tratamentos termomecânicos. Os resultados obtidos permitiram chegar-se 

às seguintes conclusões: 

1. As ligas Ti-35Nb-0,15Si e liga Ti-35Nb-0,25Si apresentaram comportamento 

semelhante quando deformadas em matriz aberta, com aumento de dureza até o nível de 

deformação de 37,5% e redução no nível de 50%.  

 

2. A liga Ti-35Nb-0,35Si apresentou comportamento próprio quando deformada em 

matriz aberta. A redução na dureza ocorreu em um nível de deformação anterior (25%). 

Além disso, essa composição se caracterizou por uma menor sensibilidade ao 

encruamento, acarretando em um menor ganho de dureza que as outras composições 

analisadas. 

 

3. O processo de recristalização de amostras com 50% de deformação mostrou que: 

 O aquecimento a 400 °C ocasionou o alívio das tensões internas em todas as 

composições analisadas. Nessa temperatura não foi identificado o início da 

recristalização em nenhuma composição estudada. 

 Na liga Ti-35Nb-0,15Si o aquecimento a 800 ºC não acarretou o início da 

recristalização. No aquecimento a 900 °C foi identificado o início da 

recristalização, porém o processo não foi concluído. 

 A liga Ti-35Nb-0,25Si apresentou o fim do processo de recristalização na 

temperatura de 900 ºC. 

 O aquecimento da liga Ti-35Nb-0,35Si a 900 ºC ocasionou o crescimento 

excessivo dos grãos do material, acarretando em redução na dureza. 

 O aumento de teor de Si nas ligas facilitou o processo de recristalização. 

 

4. O comportamento da liga Ti-35Nb-0,35Si deformada em matriz ECAP foi 

diferente do comportamento da deformação em matriz aberta. A deformação plástica 

produzida na matriz ECAP produziu aumento contínuo de dureza e não apresentou 

redução de dureza com o aumento da deformação como na matriz aberta. 
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5. Os processos de deformação empregados possibilitaram ganho de resistência 

mecânica às ligas. No processo de ECAP a carga necessária para obtenção do máximo 

valor de dureza foi 1/3 da carga aplicada no processo via matriz aberta.  

 

  



 
 

64 
 

8.  SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 

1. Efetuar análises de Microscopia Eletrônica de Transmissão para identificar a presença 

de compostos intermetálicos na liga com composição Ti-35Nb-0,15Si; 

 

2. Medir o módulo de elasticidade das ligas deformadas a frio e das ligas recristalizadas 

nas diferentes temperaturas para verificar se há variação dessa propriedade;  

 

3. Realizar estudos de biocompatibilidade nas ligas estudadas; 

 

4. Dar continuidade aos estudos de ECAP nas ligas Ti-35Nb-0,15Si e Ti35Nb-0,25Si. 

 

Foi elaborada uma nova matriz para deformação pelo processo de ECAP. Essa 

matriz contará com canais com cavidades maiores, que possibilitarão o processamento de 

corpos de prova com dimensões maiores. 
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ANEXO I 

 

Valores das durezas. 

 

1. Liga Ti-35Nb-0,15Si 

 

Ti-35Nb-0,15Si Lingote 1 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 198 187 202 190 189 196 203 188 199 190 194 6 

12,5 204 197 211 205 201 195 217 193 196 216 204 9 

25 240 285 301 291 272 295 266 287 303 291 283 19 

37,5 360 325 321 335 341 342 351 340 297 323 334 18 

50 311 304 308 315 295 309 304 333 296 317 309 11 

 

Ti-35Nb-0,15Si Lingote 2 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 205 186 199 190 194 207 206 197 200 187 197,1 8 

12,5 251 231 224 257 248 228 257 226 230 219 237,1 15 

25 270 278 251 248 273 250 278 276 261 239 262,4 14 

37,5 303 318 306 301 321 298 313 326 332 335 315,3 13 

50 273 280 295 286 285 294 297 276 271 279 283,6 9 

 

Ti-35Nb-0,15Si Lingote 3 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 211 198 205 193 217 223 218 224 201 218 211 11 

12,5 235 221 209 237 228 232 245 213 224 237 228 11 

25 279 251 250 253 247 268 258 257 261 258 258 9 

37,5 310 331 328 316 307 303 300 317 305 313 313 10 

50 275 250 270 276 271 249 268 272 261 271 266 10 
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2. Liga Ti-35Nb-0,25Si 

 

Ti-35Nb-0,25Si Lingote 1 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 208 209 196 200 194 187 191 234 197 198 201 13 

12,5 205 224 206 195 217 214 222 201 210 231 213 11 

25 213 221 235 228 231 251 246 252 246 242 237 13 

37,5 338 284 320 341 320 310 296 307 318 327 316 18 

50 231 252 256 217 240 237 256 228 236 272 243 16 

 

Ti-35Nb-0,25Si Lingote 2 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 200 217 223 206 204 208 213 205 215 213 210 7 

12,5 209 225 218 205 198 208 215 221 217 214 213 8 

25 236 245 259 249 255 231 245 254 243 259 248 9 

37,5 313 304 317 311 304 328 301 315 308 298 310 9 

50 241 247 259 243 234 256 239 246 251 257 247 8 

 

Ti-35Nb-0,25Si Lingote 3 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 217 206 201 210 225 204 208 198 221 218 211 9 

12,5 217 228 218 219 224 237 218 223 229 234 225 7 

25 241 263 270 257 259 261 251 243 248 238 253 11 

37,5 304 289 313 309 298 296 284 311 294 314 301 11 

50 274 268 239 263 256 245 234 265 268 271 258 14 
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3. Liga Ti-35Nb-0,35Si 

 

Ti-35Nb-0,35Si Lingote 1 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 242 258 240 246 264 274 270 256 260 262 257 11 

12,5 271 265 275 258 255 264 257 267 278 249 264 9 

25 298 328 304 296 323 332 312 332 321 303 315 14 

37,5 283 285 260 271 268 261 306 275 274 270 275 13 

50 276 251 253 265 265 248 261 268 276 270 263 10 

 

Ti-35Nb-0,35Si Lingote 2 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 261 239 228 253 229 261 251 235 238 235 243 12 

12,5 250 265 260 247 248 241 264 258 267 249 255 9 

25 316 302 307 318 291 293 311 297 329 294 306 12 

37,5 262 251 237 263 258 246 239 245 259 263 252 10 

50 228 236 250 230 231 227 238 227 221 235 232 8 

 

Ti-35Nb-0,35Si Lingote 3 

 

(%) 

Medidas de Dureza Média Desvio 

Padrão 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

0 243 265 258 249 259 267 241 251 268 260 256 10 

12,5 270 261 269 275 265 276 254 263 269 276 268 7 

25 298 293 315 309 323 301 293 295 297 310 303 10 

37,5 267 283 251 256 264 272 279 286 253 260 267 13 

50 244 250 263 258 262 258 253 241 256 252 254 7 
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4. Análise Global 

 

(%) 

Ligas Ti-35Nb-0,15Si Ligas Ti-35Nb-0,25Si Ligas Ti-35Nb-0,35Si 

Média Desvio 

Padrão 

Média Desvio 

Padrão 

Média Desvio 

Padrão 

0 201 11 208 11 252 13 

12,5 223 18 217 10 262 10 

25 268 18 246 13 308 13 

37,5 321 16 309 14 265 15 

50 286 20 249 15 250 16 
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ANEXO II 

 

Curvas de Calibração. 

 

 

1) 600 °C. 

 

 

 

2) 700 °C. 
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3) 800 °C 

 

 

 

4. 900 ºC 
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ANEXO III.  

FICHAS DE DIFRAÇÃO DE RAIOS X 
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