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Resumo

A producdo de novas ligas de titanio tem sido incentivada para uso biomédico a fim
de reduzir as limitagdes quanto ao médulo de elasticidade e citotoxicidade das ligas
atualmente comercializadas, em particular a Ti6Al4V. Esse trabalho estuda as
caracteristicas em fadiga da liga Ti-35Nb-2,5Sn laminada a quente e resfriada em
agua, através das diretrizes observadas na norma ASTM E466. Foram produzidos
lingotes da liga em forno a arco voltaico com atmosfera controlada de argdnio. Os
lingotes foram submetidos a tratamentos de homogeneizacdo a 1.000°C por 12
horas e depois foram laminados a 800 graus com 40% de reduc&o. Corpos de prova
de fadiga foram usinados e obtidas curvas S-N ao ar. Os micromecanismos de
fratura foram analisados em microscopio eletrénico de varredura (MEV). Os
resultados foram comparados com os dados publicados na literatura para ligas betas
estabilizadas e foram discutidos os potenciais de aplicacdo das novas ligas.
Palavras-chave: Fadiga; Liga Ti-35Nb-2,5Sn; Laminacao a quente.

STUDY ON THE CHARACTERISTICS OF FATIGUE
TI-35NB-2,5SN ALLOY HOT ROLLING

Abstract
The production of new titanium alloys has been stimulated for biomedical use to
reduce the limitations regarding to elastic modulus and cytotoxicity of the alloys
currently available, particularly Ti6AI4V. This paper studies the fatigue characteristics
of hot rolled and water quenched Ti-35Nb-2,5Sn through the guidelines found in
ASTM E466. Alloy ingots were produced in the electric arc furnace with controlled
atmosphere of argon. The ingots were subjected to homogenization at 1,000°C for 12
hours, and hot rolled at 800°C with 40% reduction. Specimens were machined and
fatigue SN curves obtained in air. The micromechanisms of fracture were analyzed
by scanning electron microscope (SEM). The results were compared with data
published in the literature for beta stabilized alloys discussed the potential application
of new alloys.
Keywords: Fatigue; Ti-35Nb-2, 5Sn alloy; Hot rolling.
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1 INTRODUCAO

A producao de novas ligas de titanio tem sido incentivada para uso biomédico a fim
de reduzir as limitagcdes quanto ao modulo de elasticidade e citotoxicidade das ligas
atualmente comercializadas, em particular a Ti-6Al-4V. Esses implantes metélicos
ortopédicos quando em servico estdo suscetiveis a falhar por mecanismos induzidos
por tensdes ciclicas, conduzindo a falha prematura de forma inesperada e
catastréfica.!)’. Os fatores desencadeadores sdo variados, entre eles podem ser
citados a ma selecao do material, erros de projeto, na producdo e na insercdo do
implante, falhas de reparacdo do 0sso; ou até mesmo uma combinacdo desses
fatores.®

A liga Ti-6Al-4V é a liga com maior producdo comercial, e sua caracterizacado
microestrutural evidencia a presenca das fases a e (. Essa liga possui elevada
resisténcia (alto desempenho em tracdo) e baixa densidade, cerca de 40% menor
que o aco. A depender do historico de processamento termomecéanico, esta liga
pode apresentar diferentes arranjos microestruturais, que sdo classificados como:
globular, acicular ou equiaxial, dependendo da sua morfologia. A microestrutura
acicular é encontrada disposta em lamelas, apresentando-se na forma martensitica
ou em coldnias denominadas basketweave/Widmanstatten.*®A microestrutura
globular alfa mais beta é requerida pelas normas de materiais biomédicos.

No entanto, a liga Ti-6Al-4V quando implantada pode sofrer desgastesem longo
prazo, liberando ions de metais (aluminio e principalmente o vanadio) que sao
téxicos ao organismo humano.®) Eventualmente, as particulas de desgaste podem
até promover a metalose, que € uma tumoriza¢ao importante que pode trazer sérios
problemas ao paciente. Atualmente, vem sendo estudadas ligas de titanio do tipo
com a presenca de elementos de liga ndo toxicos. Essas ligastém apresentado
grande potencial para aplicacdo em implantes ortopédicos”? sendo que ja existem
ligas normatizadas de titanio ligado a elementos como Molibdénio e Zirconio. Porém,
estudos recentes mostram que as ligas ao Nb e Sn produzem a relagdo mais atrativa
entre resisténcia e modulo de elasticidade.

Na literatura encontram-se registros que sugerem que a adicao de 2,5%a 4% em
peso de Sn em ligas Ti-Nb estabiliza a fase B e suprime a transformacao
martensitica. O menor médulo observado foi de 50,7 GPa para a liga Ti-40Nb-2,5Sn.
Este modulo é significativamente menor que os 61,5 GPaencontrados para a liga Ti-
Nb sob as mesmas condicdes de processamento.®

A resisténcia a fadiga do titanio e suas ligas é reportado como de extrema
importancia, uma vez que a fadiga € uma das principais causas de falhas em
implantes ortopédicas.® Sendo assim, é necessario entender o comportamento
mecanico do implante submetido a tensdes ciclicas e determinar o tempo de vida em
fadiga.

Logo, esse trabalho apresenta como proposta produzir as ligas e estudaras
propriedades em fadiga ao ar e em ambiente simulando as condi¢cbes corporeas da
liga Ti-35Nb-2,5Sn laminada a quente e resfriada em &agua, através das diretrizes
observadas na norma ASTM E466, a qual descreve os procedimentos de ensaios de
fadiga.

A proposta de produzir a liga através de laminacdo a quente é atrativa visto que
atualmente apenas estudos desta liga laminada a frio sdo encontrados. Além do
mais, estes estudos apresentam bons resultados de resisténcia mecéanica para o
caso de grandes niveis de deformacédo a frio (em torno de 90%), em detrimento a
capacidade de deformacédo da liga. Além disso, niveis de deformacdo a frio tdo
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elevados podem ser dificeis de ser reproduzido para o caso de producdo de
implantes em nivel comercial.

Portanto, estudos de novos materiais para uso biomédico, novas rotas de producao
termomecanica e o desempenho em fadiga dessas ligas deve ser incentivado a fim
de dispor subsidios para que no futuro o material possa ser normatizado e entao
comercializado, e para que, assim, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria
(Anvisa) possa homologar produtos fabricados a partir destes materiais.

2 MATERIAL E METODOS

Neste trabalho foram utilizados os elementos Ti (grau 2), aléem deNb e Sn com grau
de pureza respectivamente (98,5%) e (99,98%), para composicdo da liga. Foi
realizada limpeza quimica no titanio e nidbio, com emprego de solugcdo composta
por &gua, &cido nitrico (NHO3) e acido fluoridrico (HF), na proporcédo de 1:1:1 e
solucdo composta de agua, acido sulfarico (H,SO,), acido nitrico (NHO3), acido
fluoridrico (HF) na propor¢cdo de 1:1:1:1, respectivamente. O Sn foi adquirido na
forma de pequenos granulos néo precisando, portanto ser decapado.

Apés a etapa de decapagem, foi realizada a pesagem, em balanca analitica, para
obter lingotes com 70 gramas. O procedimento de fundicéo foi realizado em forno
(marca Analdgica modelo AN0270), com atmosfera controlada de argonio.Lingotes
de 70 gramas foram refundidos dois a dois para produzir lingotes del40 gramas,
condicdo necessaria para o procedimento termomecéanico e para a obtengdo de
corpos de prova de fadiga.Os lingotes foram submetidos a tratamentos térmicos de
homogeneizacdo a temperatura de 1.000°C por periodo de 12 h. Para tanto, foi
utilizado forno tipo mufla (marca INTI e modelo FL 11300), com atmosfera inerte de
argdnio 5.0 analitico.

Transcorrida a etapa de homogeneizacéao os lingotes foram enviados para execucéo
de procedimento de laminacdo a quente a temperatura de 800°C seguida de
resfriamento em agua, obtendo-se chapas com uma reducdo de 40% e espessura
final de 8 mm. O resfriamento em agua iniciou-se 5 s apds a laminacao, e o valor da
taxa de resfriamento entre 650°C e 150°C foi de aproximadamente 200°C/s. Antes
de cada passe da laminacao, as amostras foram reaquecidas a 800°C por 15 min. A
temperatura foi monitorada constantemente com auxilio de termopar instalado em
orificio lateral diretamente sobre os lingotes.

Para o ensaio de fadiga foram inicialmente usinados doze corpos de prova da liga, a
partir da amostra em chapa obtida apds a laminacdo a quente. Os corpos de prova
foram usinados na direcdo de laminacédo. O ensaio foi conduzido em maquina MTS
(modelo Bionix, Landmark 370.02, célula de carga de 15kN) com razao de
carregamento igual a 0,1 e frequéncia de 30 Hz, a temperatura ambiente e ao ar,
conforme preceitua a norma.“? As dimensdes dos corpos de prova utilizados sdo
dependentes das dimensdes obtidas apds laminacédo a quente (Figura 1). Portanto,
foram usinados corpos de prova com rosca M8, comprimento total de 40 mm e
diametrobase de 3,5 mm.

Figura 1. Corpo de prova de fadiga.
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Para execucdo dos ensaios ciclicos em ambiente de 0,9% de NaCl, foi projetado,
construido e testado dispositivo, conforme ilustra figura 2.0 dispositivo basicamente
consiste em uma camera acrilica para contencéo do fluido e um sistema de aeracao
gue permite o fluxo continuo. Para este estudo optou-se por aerar a camera a cada
24 horas durante os ensaios. Nesta etapa os testes foram realizados em baixa
frequéncia (1,25 Hz e razéo de carregamento de 0,1), uma vez quea maioria dos
implantes biomédicos esta sujeitos a carregamentos ciclicos de baixa frequéncia e
principalmente porque o efeito de corrosdo-fadiga € mais pronunciado quando o
ensaio é realizado em baixa frequéncia.** ® A resisténcia a corroséo — fadiga do
titanio é quase independente do valor de pH,*” logo a solucdo aquosa0,9% NaCl
objeto do estudo foi ajustada para pH neutro.

Os corpos de prova foram lixados até a lixa de granulacdo 1200 Mesh, tanto para os
ensaios ao ar quanto para 0S ensaios em ambiente, de tal forma que néo
apresentassem riscos e defeitos que criariam efeitos indesejaveis na etapa de
iniciacdo da trinca no ensaio de fadiga. A andlise dos micromecanismos de fratura
foi realizada em microscopia eletronico de varredura (MEV JeolCarryScope, modelo
JCM 5700).

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

O perfil da curva S-N ao ar e em ambiente de 0,9% NaCl para a liga Ti-35Nb-2,5Sn
laminada a quente € apresentada na figura 3. Verifica-se que o limite de resisténcia
a fadiga da curva obtida ao ar tende a 250 MPa para um numero de ciclos N =
2x10°. Este valor de limite de resisténcia a fadiga est4d semelhante ao observado
para outras ligas do ti!oo beta, como por exemplo, a liga Ti-24Nb-4Zr-7.6Sn
reportada na literatura.''® Percebe-se para aquelas amostras ensaiadas em
ambiente de 0,9 % NaCl, que ha uma tendéncia de reducéo da resisténcia a fadiga.
A resisténcia a fadiga em alto ciclo € caracterizada pela etapa de nucleacdo da
trinca e varia conforme a microestrutura da liga. *® A Figura 4a ilustra imagens da
andlise fractografica da liga Ti-35Nb-2,5Sn apo6s ensaio de fadiga obtidas por
microscopia eletrbnica de varredura a uma tensdo nominal no ensaio de fadiga de
350 MPa. E possivel observar nas Figuras 4b e 4c diferentes padrdes de estrias de
fadiga encontradas préximo a superficie. Observa-se também na zona de ruptura
final o desenvolvimento de coalescimento de microcavidades que podem ser
visualizados a baixo aumento (Figuras4d e 4e). O aspecto de fratura rugosa é
indicativo de graos grosseiros.

O padréo fractografico (Figura 4) indica varios pontos de iniciacdo e propagacéao de
trincas, as diferencas observadas no que diz respeito as estrias de fadiga podem ser
atribuidos aos diferentes planos de propagacdo de trincas verificados préoximos a
superficie. Na regido de ruptura final foi verificada a formacgéo de dimples grandes e
profundos e bandas de deslizamento no interior dos dimples em regido de transi¢ao
de mecanismo de fratura. Isso indica que a liga de Ti-35Nb-2,55n possui
caracteristica ductil.

A Figura 5a ilustra imagens da andlise fractografica da liga Ti-35Nb-2,5Sn apos
ensaio de corrosao - fadiga obtidas por microscopia eletrénica de varredura a uma
tensdo nominal no ensaio de fadiga de 250 MPa. E possivel observar um padréo
fractografico de aspecto menos ductil com diferentes planos de propagacdo de
trincas (Figura 5b) e degraus indicando que houve mudanca de planos durante a
propagacédo de trincas por corrosédo - fadiga (Figura 5c), proxima a superficie. Na
regido de ruptura final foi verificada a formagdo de dimples rasos e orientados,
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indicando baixo nivel de deformacado plastica. Isso indica que a liga de Ti-35Nb-
2,55n ensaiada em ambiente agressivo de 0,9% de NaCl possui caracteristica
menos dactil.

A liga testada ao ar deve apresentar limite de fadiga entre o intervalo de 250 MPaa
200 MPa. Este valor devera ser confirmado através de mais alguns ensaios que
estdo em andamento em nosso laboratério. De acordo com estudos recentes,®
uma tensdo neste intervalo € requerida para produzir a transformacéo de beta para
alfa duas linhas por deformacado, nesta mesma liga. Entdo é possivel supor que o
limite de fadiga da liga esta associado a esta transformacdo de fase. Ora, a
formacéo de alfa duas linhas junto a superficie por deformacao plastica localizada
pode ser um fator incentivador da formacgédo de intrusbes e extrusdes, ou seja, a
nucleacédo da fadiga.

No caso de baixo ciclo, percebeu-se que o meio agressivo contribui para a reducao
da resisténcia a fadiga do material. Isso pode ser explicado pela acdo corrosiva do
ambiente junto a ponta de um defeito que propaga por solicitacdo ciclica. E
necessario realizar mais ensaios para verificar se o limite de fadiga para o caso de
ambiente agressivo serd menor ou igual ao encontrado para o caso de fadiga ao ar.
Andlises prévias,"® bem como o aspecto da fratura indicam que o material
apresenta granulometria grosseira. O desempenho mecanico dessa liga foi
compativel com o de outras ligas estudadas e disponiveis na literatura. No entanto,
procedimentos mais severos de laminagdo a quente, além dos 40% de reducéo
aplicados neste estudo, podem melhorar o desempenho mecanico e a resisténcia a
fadiga dessa liga.

Figura 2. Camera instalada em maquina de ensaio ciclico.
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Figura 3. (a) curva S-N para a liga Ti-35Nb-2,5Sn.

15KV X%1,200  10pm
Figura 4.Em (a) analise fractograficaobtida por microscopia eletrénica de varredura da liga Ti-35Nb-
2,5Sn apods ensaio de fadiga a uma tensdo nominal de 350 MPa. E possivel observar em (b) e (c)
diferentes padrdes de estrias de fadiga encontradas préximo a superficie do corpo de prova e em (d)
e (e) microcavidades que podem ser visualizada a baixo aumento.
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Figura 5.Em (a) analise fractogréafica obtida por microscopia eletrénica de varredura da liga Ti-35Nb-
2,5Sn ap6s ensaio de corroséo - fadiga a uma tensdo nominal de 250 MPa. E possivel observar em
(b) diferentes planos de propagac¢édo de trinca, em (c)mudanca de planos durante a propagacao de
trinca por fadiga, encontrada proximo a superficie do corpo de prova e em (d) e (e) microcavidades
rasas que podem ser visualizada a baixo aumento.

4 CONCLUSAO

A liga Ti-35Nb-2,5Sn laminada a quente com 40% de reducdo tende a apresentar
entre 200 MPa e 250 MPa de limite de fadiga ao ar. Este resultado € semelhante ao
observado na literatura para outras ligas de titanio beta.

A resisténcia dessa liga em ambiente corporeo simulado tende a ser inferior no caso
de baixo ciclo.

A andlise da superficie de fratura revelou que a liga Ti-35Nb-2,5Sn possui
caracteristica ductil e que a ductilidade é reduzida no caso de ensaios de baixo ciclo
em ambiente corporeo.
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