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Resumo

Pesquisas recentes tém sido realizadas visando obter ligas biomédicas contendo
elementos ndo téxicos e com baixos médulos de elasticidade. Consequentemente,
as ligas do sistema Ti-Nb-Zr, ricas em [, tém se destacado para aplicagdes
biomédicas. Neste trabalho trés ligas deste sistema, Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-
18Nb-13Zr, foram obtidas por uma rota alternativa de processamento que consiste
em fusao a arco, tratamento de solubilizacdo a 1000°C/1h, laminacédo a frio com
redugdo total em area da ordem de 80% e tratamento de recristalizacdo a
900°C/30min. Para analise microestrutural empregaram-se técnicas de microscopia
optica, em que observou-se que a microestrura das ligas recristalizadas apresentam
caracteristicas distintas. Alem disso, foram avaliadas as propriedades mecanicas
obtidas por meio de ensaio de tracdo uniaxial e testes de microdureza. Os
resultados mostraram que os limites de resisténcia das ligas possuem valores muito
préximos e em torno de 700MPa. Para as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr o limite
de escoamento e alongamento ficaram proximos e em torno de 350MPa e 20%,
respectivamente. Enquanto que, para a liga Ti-13Nb-13Zr esses valores foram de
509MPa e 15%. Os valores dos modulos de elasticidade variaram entre 58 e 65GPa.
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INTRODUGAO

O desenvolvimento de “novos materiais” para aplicagdo na area biomédica
abrange uma classe ampla de substéancias, naturais ou sintéticas, com propriedades
mecanicas, fisicas e quimicas adequadas a recuperagao das fungbes originais do
tecido, 6rgdo ou sistema na forma de implantes (préteses ou dispositivos
extracorpéreos) sem lhes causar nenhum efeito nocivo (Willians,1993).

O Titanio e suas ligas sdo amplamente utilizados como implantes ortopédicos,
dentais e cardiolégicos devido a suas propriedades proeminentes, tais como alta
resisténcia mecanica, biocompatibilidade realcada, relativamente boa resisténcia a
fadiga e alto nivel de hemocompatibilidade. No entanto, ligas de Ti-a+p , tais como
Ti-6AlI-4V e Ti-6Al-7Nb, freqlientemente utilizadas em aplicacbes biomédicas,
apresentam alto grau de incompatibilidade mecanica devido ao alto valor do modulo
elastico (cerca de 120GPa) quando comparado ao do osso (max. 35GPa) (Geetha et
alli, 2004, Geetha et alli, 2001; Niinomi, 1998). Além disso, encontram-se associadas
a liberagao de ions (V e AL) no interior do corpo conduzindo a efeitos indesejaveis
principalmente em aplicagédo de longo tempo. Devido a esses fatores, uma maior
énfase tem ocorrido no desenvolvimento de novas ligas Ti-f, principalmente aquelas
constituidas de elementos nao téxicos (Nb e Zr), como sendo substitutas em
potencial desses materiais por apresentarem menores valores de moédulo elastico
quando comparadas as demais ligas de Ti (o e a+p).

Dentre essas ligas Ti-p, destaca-se a Ti-13Nb-13Zr por apresentar um baixo
modulo elastico, que pode variar dependendo do tratamento térmico e do trabalho a
frio imposto ao material. Este fenbmeno ocorre devido a transformacédo de fase
induzida pelos tratamentos térmicos e/ou mecanicos (Robare et alli 1997).

As propriedades mecénicas e quimicas sdo as de maior importancia para
aplicagdes biomédicas (Ratner et alli, 1996). Deve-se ressaltar a importancia da
compatibilidade das propriedades mecanicas entre os dispositivos e 0 meio receptor,
principalmente quanto ao médulo elastico, o qual deve ser o mais préximo possivel
ao do osso para minimizar eventual perda do implante devido a incompatibilidade
mecéanica entre as partes. Considerando a dependéncia das propriedades
mecéanicas em relagdo a microestrutura, € fundamental controla-las por meio de
diferentes processos termo-mecanicos (Ratner et alli, 1996).

Este trabalho compreende o estudo da produgao (fusdo e laminacgao a frio),
caracterizagdo microestrutural e mecanica de ligas do sistema Ti-Nb-Zr. Mantendo-
se os parametros de temperatura, tempo de tratamento, e taxa de deformacéao
constantes, foram produzidas as seguintes ligas: Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-
18Nb-13Zr visando comparar os resultados de microestrutura e de propriedades
mecanicas avaliando a influéncia de seus constituintes.

MATERIAIS E METODOS

As ligas Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, utilizadas neste trabalho,
foram produzidas em forno a arco com eletrodo ndo consumivel de tungsténio e
atmosfera de argbnio. Como material de partida, foram empregadas chapas de Ti,
Nb e Zr de pureza comercial, com espessura de 2 ou 3 mm, previamente cortadas e
decapadas (HF e HNO3). O material foi pesado nas propor¢gdes adequadas a
obtencgao de lingotes de aproximadamente 140 g. A fusdo dos materiais foi realizada
em multiplos passes para garantir sua homogeneidade.



Os lingotes foram decapados e encapsulados a vacuo em tubos de quartzo,
passando em seguida por um tratamento de homogeneizagédo (1000°C/1h,
resfriamento em agua). Em seguida os materiais foram laminados a frio até a
espessura final de 2mm totalizando redugéo em area da ordem de 80%.

O processo de laminagao a frio foi realizado utilizando-se um laminador de
pequeno porte modelo Horsburg 7” pertencente ao Departamento de Mecanica e
Aeronautica do Instituto Tecnologico de Aeronautica — ITA. As etapas de reducéo
(passes) foram executadas obedecendo um critério de variagdo maxima de 20% de
reducao em area. Apods a laminacgao, os materiais foram encapsulados mais uma vez
e recristalizados a 900°C/30min e resfriados em agua.

Para caracterizagdo microestrutural, as amostras foram observadas por
microscopia optica utilizando um microscépio Leica DMIRM com camera digital SCC-
131 acoplada a programa de aquisigao de imagem Leica Qwin.

As amostras analisadas foram preparadas empregando-se técnicas
convencionais para analise metalografica e ataque quimico com a solugao “Kroll”
modificada (3ml HF + 8ml HNO3 + 100ml H20) para revelar a microestrutura
(Davidson et alli, 1994).

As propriedades mecénicas do material tais como limite de escoamento, limite
de resisténcia, alongamento e moédulo de elasticidade foram obtidas por meio de
ensaio de tracado uniaxial, em que as dimensdes e configuracdo dos corpos-de-prova
estdo mostradas na Figura 1, em conformidade com a norma ASTM E 8M-97. Os
ensaios mecanicos foram realizados na FAENQUIL/DEMAR utilizando-se a maquina
servo-hidraulica MTS modelo 810.23M com capacidade de 250 kN. Para aquisicao
dos dados de deformacao foi utilizado o extensémetro modelo MTS 634.12F21.
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Figura 1. Corpo-de-prova para ensaio de tragéo uniaxial.

Foram feitas, também, medidas de microdureza Vickers (minimo de 15
medidas em cada amostra) utilizando-se equipamento Micromet 2004, sendo a
carga adotada de 100g e tempo de 20 segundos.

RESULTADOS E DISCUSSOES
Analise Microestrutural

As ligas Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr solubilizadas a
1000°C/1h, resfriadas em agua apresentam microestruturas parecidas, em que
prevalece a fase martensitica o', como pode ser observado na Figura 2. Trata-se de



uma microestrutura tipica dessa classe de materiais na condicdo solubilizada e
resfriada em agua.

(A) N (B) (C)

Figura 2. Micrografias dépticas das ligas solubilizadas a 1000°C/1h resfriadas em agua: (A) Ti-8Nb-
13Zr, (B) Ti-13Nb-13Zr e (C) Ti-18Nb-13Zr.

Ap0s a laminacao a frio, as ligas Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr,
apresentam microestruturas semelhantes, mostradas na Figura 3.
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Figura 3. Micrografias opticas da liga Ti-13Nb-13Zr laminada representadas nas seguintes
orientagdes: (A) SL; (B) LT; (D) TL e (C) esquema dos planos e diregdes.

O esquema da Figura 3(C) mostra os planos de orienta¢gdes adotados para a
analise microestrutural indicando a diregao de laminagao. A Figura 3(A) representa a
microestrutura deformada segundo a orientagdo SL (plano S, dire¢cao L), e mostra



uma configuragdo regular e orientada dos gréos. Na Figuras 3(B) e (D) séo
mostradas, respectivamente, as orientagbes LT e TL. Notam-se os gréaos
deformados assumindo uma orientacédo preferencial caracteristica do processo de
conformacao por laminacgao a frio.

Objetivando uma recristalizagdo, as ligas laminadas foram tratadas a
900°C/30min e resfriadas em agua e as microestruturas estdo apresentadas nas
Figuras 4, 5 e 6.

Observa-se que apenas a liga Ti-13Nb-13Zr apresenta uma recristalizagao
completa, cuja microestrutura é martensitica o’ (Figura 5). Para as ligas Ti-8Nb-13Zr
e Ti-18Nb-13Zr nota-se uma microestrutura mista, parcialmente recristalizada, com a
presenca de regides que ainda possuem caracteristicas do processo de
conformagado. Em termos qualitativos, essa evidéncia apresenta-se mais acentuada
na liga Ti-8Nb-13Zr, conforme mostra a Figura 4.

Figura 5. Micrografia optica da liga Ti-13Nb-13Zr recristalizada a 900°C/30 min resfriada em agua.



Figura 6. Micrografia dptica da liga Ti-18Nb-13Zr recristalizada a 900°C/30 min resfriada em agua.

Microdureza Vicker

A Tabela 1 apresenta os valores médios de microdureza Vickers das ligas Ti-
8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr nas condi¢cbes laminada a frio e tratada a
900°C/30min.

Tabela 1. Valores médios de microdureza Vickers das ligas do sistema Ti-Nb-Zr nas condi¢bes
laminada a frio e tratada.

Material Microdureza Vickers (HV)
Laminada a frio Tratada 900°C/30min

Ti-8Nb-13Zr 264 + 11 237+6

Ti-13Nb-13Zr 272 +6 256 + 11

Ti-18Nb-13Zr 265 + 12 255 + 15

Na condigdo laminada a frio esses materiais apresentam valores de
microdureza préximos, em torno de 270 HV, refletindo uma situacdo de maxima
dureza, e que pode ser associada ao encruamento introduzido nos materiais pelo
processo de laminagao. Apos o tratamento de recristalizagdo (900°C/30min), nota-se
uma redugdo nos valores de microdureza mostrando que o encruamento existente
foi eliminado no tratamento de recristalizagdo. A Tabela 1 mostra que o tratamento
de recristalizagdo teve maior influéncia na liga Ti-8Nb-13Zr, que apresentou um
menor valor de microdureza.

Propriedades mecanicas

Foram realizados trés ensaios de tragao para cada liga. A Figura 7 mostra as
curvas tensdo x deformacado representativas para cada liga. Ressalta-se que as
curvas das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr sdo qualitativas, uma vez que
apresentam uma microestrutura mista. A partir das curvas tensdao x deformacao
foram obtidos os valores médios das propriedades mecanicas, apresentados na
Tabela 2.
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Figura 7. Curvas tensdo x deformagédo das ligas Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr,
laminadas e recristalizadas a 900°C/30min resfriadas em agua.

Tabela 2. Propriedades mecénicas de ligas do sistema Ti-Nb-Zr.

Propriedades Mecanicas Ti-8Nb-13Zr Ti-13Nb-13Zr Ti-18Nb-13Zr

Limite de resisténcia (MPa) 684 +7 724 +13 710+9
Limite de escoamento (MPa) 353+ 10 509 + 23 341 + 47
Modulo de elasticidade (GPa) 58,3+ 1 58,7+5 65,6 £+ 6

Alongamento (%) 20 + 1 16+ 1 20+ 2

Observando os resultados apresentados na Tabela 2 notam-se algumas
similaridades nas propriedades mecanicas. O limite de resisténcia das ligas Ti-8Nb-
13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr possui valores muito proximos e em torno de
700MPa. Para as ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr tanto o limite de escoamento
quanto o alongamento ficaram préximos, em torno de 350MPa e 20%,
respectivamente, enquanto que, para a liga Ti-13Nb-13Zr esses valores foram de
509MPa e 16%. Os valores dos modulos de elasticidade variaram entre 58 e 65GPa.

Apesar das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr apresentarem resultados
préximos nas propriedades mecéanicas e até mesmo na forma da curva tensdo x
deformacdo, acredita-se que possa haver mudancas nessas propriedades
aumentando-se o tempo e/ou a temperatura de recristalizacdo dessas ligas. Em
principio, espera-se que essas modificagdes sejam mais significativas na liga Ti-
8Nb-13Zr, tendo em vista que a recristalizagdo incompleta dessa liga foi a mais
evidente na analise microestrutural.

Os dados de microdureza estdo diretamente relacionados com o limite de
resisténcia das ligas. Maiores valores de microdureza apresentam também maiores
valores de limite de resisténcia.



CONCLUSOES

No presente trabalho empregou-se uma rota alternativa de processamento
das ligas Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr, utilizando-se o processo de
laminagcéo a frio em substituicdo ao de forjamento, adotado anteriormente. Foi
possivel obter ligas com boas propriedades mecéanicas e com potencial para
aplicacdo como biomateriais, com modulos de elasticidade relativamente baixos
entre 58 e 65GPa.

A influéncia da variagdo do percentual dos elementos Ti e Nb nas
propriedades mecanicas avaliadas ndo possui uma relagéo direta. As ligas Ti-8Nb-
13Zr, Ti-13Nb-13Zr e Ti-18Nb-13Zr apresentaram limite de resisténcia em torno de
700 MPa, sendo que a liga Ti-13Nb-13Zr, de composigao intermediaria de Nb e Ti,
apresentou o maior limite de escoamento (509 MPa).

A condicido ideal do tratamento de recristalizacdo mostrou-se depende do
processo de fabricagdo. Em trabalhos anteriores, onde foi empregado o processo de
forjamento rotativo, a condigdo de recristalizagdo de 900°C/30min foi eficiente para
todas essas ligas (Silva et alli,2004). No entanto, apds o processo de laminagao a
frio verificou-se que somente a liga Ti-13Nb-13Zr obteve uma recristalizagao
completa. A proxima etapa no desenvolvimento das ligas Ti-8Nb-13Zr e Ti-18Nb-
13Zr visa obter uma relagao 6tima de temperatura/tempo para o tratamento de
recristalizag&o.
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Abstract

Recent studies have been done to achieve biomedical alloys containing low elastic
moduli and non-toxic elements. It has been reported that Ti-Nb-Zr alloys rich in
phase have potential characteristics for biomedical applications. In this work, three
alloys of this system, Ti-8Nb-13Zr, Ti-13Nb-13Zr and Ti-18Nb-13Zr, were produced
from an alternative route of thermo-mechanical processing which consists in fusion
by arc melting, solution heat treatment at 1000°C/1h and water quenching, cold
rolling (80% of area reduction) and in sequence other heat treatment at 900°C/30min
and water quenching. Microstructural analyzes of the alloys were performed using
Light Microscopy. The microstructure of the alloys after the last heat treatment
presented different characteristics. Furthermore, the mechanical properties were
evaluated based on tensile and microhardness tests. The results indicated that the
values of ultimate tensile strength were so close, around 700MPa. Moreover, for Ti-
8Nb-13Zr and Ti-18Nb-13Zr alloys, the yield strength and the elongation were also
close, around 350MPa and 20%, respectively. Whereas for Ti-13Nb-13Zr, these
values were 509MPa and 15%. The values of elastic moduli varied between 58 and
65GPa.
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