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RESUMO

Devido as caracteristicas das ligas de titnio, o seu processamento pelos processos
convencionais de fabricacdo apresenta elevados custos, o que pode impossibilitar o
desenvolvimento de pecas ou estudos especificos. Desta maneira, processos que utilizam
a moldagem por via umida surgem como alternativa para o desenvolvimento de pecas
com diferentes formatos e dimens@es, por meio da combinacéo de pds e aglutinantes.
Assim sendo, este trabalho consiste em avaliar a moldagem de diferentes corpos de
prova, obtidos pelo processo de tape casting, em funcéo da espessura, massa e superficie
das pecas. O desenvolvimento do estudo consistiu na realizacdo de trés etapas: i)
preparacéo da barbotina; ii) moldagem dos corpos de prova; iii) avaliacdo dos corpos
de prova. Os resultados obtidos demonstram que a moldagem Umida se mostra viavel na
moldagem de pecas com formatos geométricos, porém, ap0s a secagem das pecas
algumas dimensdes podem apresentar variac@es, o que deve ser levado em consideracao,
tanto para a escolha do molde quanto para a regulagem do doctor blade.

Palavras-chave: Ligas de titanio, Nidbio, Metalurgia do po, Tape casting.
INTRODUCAO

De uma maneira geral, o titanio e suas ligas se destacam por apresentar uma
elevada resisténcia mecanica, elevada resisténcia a corroséo e baixa densidade (LUtjering
e Williams, 2007), fazendo com que ocupem um lugar de destaque entre 0s metais
estruturais. No entanto, seu processamento é limitado exige o controle simultaneo de
diversos parametros, como a temperatura, atmosfera e tempo de exposicao.

Um dos parametros que limita o processamento do titanio e suas ligas séo as
elevadas temperaturas envolvidas na sinterizacdo (Lltjering e Williams, 2007). Além
disso, a reatividade do titdnio com o oxigénio é potencializada pelo aumento da
temperatura, exigindo a utilizacdo de uma atmosfera controlada para qualquer tratamento

térmico realizado acima de 427 °C (Donachie Jr., 2000).
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Suas peculiares caracteristicas mecanicas, permitem o desenvolvimento de ligas
que podem apresentar resisténcia ao escoamento superior a 1000 MPa (Joshi, 2006), o
que acaba por limitar o seu processamento pelos processos convencionais de fabricacao.
Para contornar este tipo de caracteristica sdo empregadas maquinas e equipamentos
especiais para realizar a fundigdo e conformacdo do titanio e suas ligas, como fornos a
vacuo, fornos com melhor uniformidade de temperatura, além de laminadores e prensas
mais robustas (Froes, 2015).

Desta maneira, a pesquisa e desenvolvimento de processos que utilizam como
base a metalurgia do pd se mostram atrativas (Fang et al., 2018), pois permitem a
moldagem e sinterizacdo dos pos metalicos, permitindo a obtencdo de lingotes ou pecas
semiacabadas (Terayama et al., 2013).

Neste contexto, 0 processo de tape casting se destaca por permitir a obtencéo de
chapas de com pequenas espessuras e por apresentar potencial de aplicacdo em pecas
estruturais ou implantes biomédicos (Daudt et al., 2019). A execucdo deste processo se
baseia em utilizar uma técnica de moldagem por via imida, a qual pode ser aplicada em
materiais metalicos (Daudt et al., 2019), compdsitos (Manu e Sebastian, 2016) e
ceramicos (Das e Maiti, 2009). Este processo permite a criacdo de baterias e reatores
quimicos (Rak e Walter, 2006), adesdo de um filme fino de particulas (Tietz et al., 2002)
ou o desenvolvimento de eletrodos porosos (Dicks, 2009).

A utilizacdo do processo de tape casting consiste em uma combinacdo de pos
(metélicos, ceramicos ou compositos) e aglutinantes orgéanicos (solvente, ligante e
plastificante) (Mistler e Twiname, 2000), que ao serem combinados resultam em um
liquido viscoso que € conhecido como barbotina (Hotza, 1997). A barbotina é inserida
em um reservatorio e 0 seu escoamento € realizado por meio do movimento da pelicula
de transporte, que molda a chapa de acordo com as medidas do reservatorio.

No que diz respeito a espessura da chapa, 0 seu respectivo controle ocorre por
meio da regulagem do doctor blade, que corresponde a uma lamina que se encontra a uma
distancia especifica da pelicula de transporte, que pode variar de acordo com a espessura
desejada. O equipamento utilizado no processo de tape casting ainda pode contar com
uma camara de aquecimento ou o0 aquecimento da chapa pode ser realizado em um forno

separado, com o intuito de acelerar a sua secagem (Kern e Gadow, 2014).
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Neste contexto, o trabalho tem como objetivo avaliar a técnica de moldagem por
via Umida, utilizada no processo de tape casting, para a fabricacdo de chapas e pequenas
pecas de titanio e niobio (Nb). A avaliacdo levara em consideracdo a composi¢do da
barbotina, o tamanho, a variagdo de massa e a espessura dos corpos de prova (CP), antes

e apds a secagem no forno.
METODOLOGIA

O trabalho foi desenvolvido em trés etapas, onde na etapa 1 foi realizada a preparacéo
da barbotina, por meio da pesagem dos elementos utilizando uma balanca de precisdo
seguido pela mistura das ligas de Ti-16Nb e Ti-40Nb. Na Etapa 2 foi realizada a
moldagem da chapa e sua respectiva secagem em um forno, a 60°C durante 90 minutos.
Por fim, na Etapa 3 foi realizada a avaliacdo dos CP, constituida pela caracterizacéo
dimensional, utilizando um paquimetro e micrometro, seguido pela analise da superficie,
com a utilizagcdo de uma lupa eletrénica.

Para o desenvolvimento deste trabalho ser utilizado pé de Ti e Nb com granulometria
de 0,044 mm e 0,32 mm, respectivamente. Em relacdo aos aglutinantes organicos,
utilizou-se alcool isopropilico (solvente), etilcelulose (ligante) e polietileno glicol
(plastificante).

A Equacdo 1 foi utilizada para determinar as quantidades dos pds metalicos de Ti

e Nb e a Equacédo 2 para definir a quantidade dos aglutinantes.

Xe x My
me = Vr m m a a a 1)
1oy 2 1 4 2 4 3
Mm (Pml + sz) tma (Pa1 + Paz + Pa3)-
me =V, G Ma )
e T m; My a a, as
mp\—+—=)+my|—+—=+—=
m (Pml sz) A (Pa1 Paz Pa3)-

Onde:

m,: massa do elemento analisado ()

Vr: volume total barbotina (cm?®);

X, porcentagem do metal que se deseja definir a massa (%);

a,: porcentagem do aglutinante organico que se deseja definir a massa (%);
m,,. porcentagem total dos metais na mistura (%);

m,, m,: porcentagem de massa dos metais (%);

Pm1, Pmz- Massa especifica dos metais utilizados (g/cm®);
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m,: porcentagem total os aglutinantes organicos na mistura (%);
a, a,, as: porcentagem de massa dos aglutinantes organicos (%);
Pair Pazs Paz. Massa especifica dos aglutinantes organicos utilizados (g/cmd).

Para determinar as quantidades de cada elemento, foi levado em consideracdo as

informagdes disponibilizadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Informagdes necessarias para utilizar nas Equagdes.

Parametro Ti-16Nb Ti-40Nb
Vr 30 cm? 30cmd
Mo 80% 85%
- 84% 60%
Pri 4,50 g/cm?® 4,50 g/cm?®
Mub 16% 40%
ONb 8,57 g/lcm?® 8,57 glcm?®
my 20% 15%
WUso 90% 90%
Prso 0,786 g/cm® 0,786 g/cm?®
Agtil 5% 5%
PEtil 1,14 g/cm? 1,14 g/cm?®
apEc 5% 5%
PPEC 1,13 g/cm? 1,13 g/cm?®

Fonte: Autores, 2021.
A mistura de aglutinantes precisou ser aquecida a 90°C, até a completa dissolucao

do etilcelulose. Apds este aquecimento, todos os elementos foram inseridos em um frasco
com quatro esferas de alumina, que auxiliam na homogeneizagdo da mistura. Na
sequéncia, o frasco foi inserido em um misturador do tipo came, onde apds 5 horas

obteve-se uma barbotina homogeneizada.
RESULTADOS E DISCUSSOES

As Equagdes 1 e 2 foram utilizadas para determinar as quantidades (em gramas) de
cada material utilizado. A barbotina com a composi¢do de Ti-16Nb possui a seguinte
composicao: 49.063 g de titanio, 9.345 g de nidbio, 13.142 g de isopropanol, 0.730 g de

etilcelulose e 0.730 g de polietileno glicol.
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Jé& a barbotina com a composicdo de Ti-40Nb é formada pelos elementos: 45.269 g de
titanio, 30.179 g de niodbio, 11.983 g de isopropanol, 0.666 g de etilcelulose e 0.666 g de
polietileno glicol.

Destaca-se a importancia da viscosidade da barbotina, que caso seja muito baixa,
podera resultar no acumulo das particulas com maior massa especifica na parte inferior
dos CP. Por outro lado, uma viscosidade muito elevada podera impossibilitar a moldagem
das chapas ou demais CP.

Assim sendo, a viscosidade da barbotina é controlada pela quantidade de aglutinante
organico utilizado, que varia de acordo com os materiais utilizados. Neste estudo utilizou-
se materiais com diferentes massas especificas, o que acaba por influenciar na quantidade
de aglutinante a ser utilizado.

Para a liga de Ti-16Nb foi utilizado 20% em massa de aglutinantes, enquanto que a
liga de Ti-40NDb utiliza 15%, pois o volume de metal ser4 menor. Esta variagdo no volume
de metal ocorre devido a massa especifica do Nb (8,57 g/cm®) ser maior que a do Ti (4,5
g/cm?®), ou seja, quanto maior a quantidade de Nb em uma liga de Ti-Nb, menor sera o
volume de metal e, por consequéncia, menor devera ser a quantidade de aglutinante a ser
utilizado.

Apbs a mistura, foram moldados os seguintes CP, ilustrados na Figura 1:

l. CP 1: Chapa com 1 mm x 75 mm x 105 mm (Ti-16Nb);
. CP 2: Chapa com 1 mm x 75 mm x 105 mm (Ti-40NDb);
. CP 3: Chapa com 5 mm x 18 mm x 75 mm (Ti-40Nb);
V. CP 4: Chapa com 2 mm x 16 mm x 22 mm (Ti-16Nb);
V. CP 5: Chapa com 2 mm x 9 mm x 26 mm (Ti-16Nb).
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Figura 1 - CP obtidos

Fonte: Autores, 202i.

Para a conformacdo do CP 1 e 2 utilizou-se uma pelicula fixa, enquanto que o
reservatorio foi movimentado moldando a chapa de acordo com a largura do reservatério
(76 mm) e a altura do doctor blade (1 mm).

A conformacéo dos demais CP foi obtida utilizando-se um molde de borracha, onde a
barbotina foi inserida no seu interior, seguido pela passagem do doctor blade na superficie
do molde, removendo o excesso de material. Para o CP 3 foi utilizada uma borracha de 5
mm de espessura, enquanto que para o CP 4 e 5 utilizou-se uma borracha com 2 mm de
espessura.

Na Tabela 2 podem ser observadas as medicOes realizadas ao longo da espessura dos
CP, ap6s o processo de secagem. Os CP 1 e 2 sdo conformados sob uma superficie plana
e apresentaram uma reducado de aproximadamente 30% na sua espessura. Esta diminuicédo
na espessura esta relacionada a evaporacdo do solvente e ao espalhamento da barbotina
apos a passagem do doctor blade. Por outro lado, os CP 3, 4 e 5 apresentam menor grau
de reducéo da sua espessura, que varia de 10% a 12%.

Tabela 2 — Espessura de cada CP apos a secagem (em mm)

MEDIDAS L.

Corpos de (mm) Média
Prova 1 2 3 4 5 6 7 g  (mm)
CP1 0,70 0,71 0,72 0,71 0,70 0,68 0,71 0,69 0,70
CP2 0,68 0,70 0,71 0,70 0,69 0,71 0,70 0,71 0,70
CP3 442 442 441 440 442 441 442 4,42 442
CP4 1,78 1,75 1,87 1,73 1,78 1,79 1,88 1,77 1,79
CP5 1,81 1,72 1,75 1,76 1,73 1,80 1,80 1,71 1,76

Fonte: Autores, 2021.
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A massa dos CP também apresentou reducdo, em funcdo da evaporacgdo dos solventes
utilizados, como pode ser observado na Tabela 3. Nota-se que os CP 3, 4 e 5 apresentaram
uma maior reducdo de massa, 0 que pode estar relacionado a maior concentracdo de
solvente no interior dos CP apds a moldagem, tendo em vista que a espessura deles é
maior que 0s CP 1 e CP 2.

Tabela 3 - Redugédo da massa apds a secagem dos CP

Copodeprova e secagem ApGs secagem Redugdo
CP1 18.784 18.738 0,245
CP2 23.174 23.129 0,194
CP3 12.035 11.989 0,382
CP4 1.783 1.776 0,393
CP5 1.189 1.185 0,336

Fonte: Autores, 2021.

Em alguns pontos dos CP 1, 2 e 3 é possivel identificar o surgimento de pequenos
poros, inferiores a 1 mm, como ilustrados na Figura 2a. A presenca destes poros esta
relacionada ao surgimento de pequenas bolhas de ar que podem surgir ao inserir a
barbotina no interior do reservatorio.

Na Figura 2b, identificou-se algumas particulas de Nb na superficie do CP 2, o que
sinaliza que a viscosidade obtida pela composicao da barbotina apresenta homogeneidade
satisfatoria, permitindo a distribuicdo homogénea dos graos de Nb pela estrutura dos CP.

Uma questdo que merece destaque estd relacionada ao tamanho dos grdos de Nb
ilustrados na Figura 2c, que sdao bem maiores que os graos de Ti. Isso acaba causando
uma maior concentracdo de Nb em algumas regides e menor concentra¢do em outras.

Na Figura 2d, € possivel de se observar o surgimento de um poro proximo a superficie
do CP 3, além disso, ao realizar um corte transversal no CP é possivel de se observar o
espalhamento dos grdos de Nb de maneira homogénea, mesmo eles apresentando
tamanho muito superior ao po de Ti.

Os CP 4 e 5 ndo apresentaram irregularidades que pudessem ser visualizadas com o

instrumento empregado.
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Figura 2 - Analise da microestrutura: a) CP 1: Poros, b) CP 2: Particulas de Nb na superficie, c¢) CP 3:
Particulas de Nb na secdo transversal, d) CP 3: Poro na superficie do CP 3

Fonte: Autores.

CONSIDERACOES FINAIS

O desenvolvimento deste estudo permitiu a obtencdo de CP com tamanhos e formatos
variados, utilizando uma técnica de moldagem por via imida.

Apos a secagem, o seu formato dos CP permaneceu 0 mesmo, enquanto que as maiores
alteracdes dimensionais sdo encontradas na espessura. Assim sendo, € necessario
compensar esta reducdo de espessura no momento de regulagem do doctor blade ou na
determinacéo da espessura do molde.

A utilizacdo dos moldes de borracha permite a remocao dos CP de maneira facilitada,
sem causar deformacdes ou fraturas.

Por fim, maiores estudos estdo sendo desenvolvidos, em relacdo as etapas seguintes,
que envolvem a sinterizacdo em diferentes temperaturas, preparacdo e avaliacdes

microestruturais e mecéanicas dos CP desenvolvidos.
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