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Resumo - O Titanio e algumas de suas ligas sdo atualmente biomateriais dominantes devido a sua
boa biocompatibilidade. Dentre essas ligas de Ti destacam-se aquelas classificadas como Ti-b, por
apresentarem o menor modulo de elasticidade, além de propriedades fisicas e quimicas adequadas.
Das ligas estudadas por Niinomi (1998), a liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, do tipo Ti-b, apresenta o
menor modulo de elasticidade, importante nas aplicacdes dessa natureza. Neste trabalho, a liga Ti-
41,1Nb-7,1Zr foi produzida como uma variacao da liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, substituindo-se a
guantidade atdbmica de Ta por Nb. O material foi obtido em forma de barras com diametro de 6mm
segundo uma rota de processamento que compreende a fusdo a arco em atmosfera de argoénio,
tratamento térmico de solubilizacdo, conformacdo plastica a frio e tratamento térmico de
recristalizagdo. A caracterizagdo inicial do material foi feita por meio de avaliagéo microestrutural
e ensaios de microdureza. Dos ensaios de tracdo a temperatura ambiente foram obtidas as
propriedades mecanicas convencionais. Foi realizado estudo fratografico via MEV das amostras
ensaiadas, com objetivo de se determinar os principais micromecanismos de fratura.

Palavras-chave: biomaterial, liga Ti-Nb-Zr, propriedade mecanica.



1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, dentre os varios metais utilizados como material para implantes cirdrgicos, a
exemplo do aco inox AISI 316L e ligas Co-Cr, destaca-se 0 aumento significativo do emprego de
ligas abase de Ti com énfase para a liga Ti-6Al-4V ELI (Extra Low Interstitial) (Okazaki, 2001).
Contudo, a dissolucdo de Al e V observada em ensaios de desgaste em meio fisioldgico conduziu a
restri¢cBes a0 uso extensivo desta liga (Khan, 1999 e Morant, 2003). Tendo em vista que, os ions Al
eV apresentam citotoxidade a partir de uma concentracéo 3 0,2 ppm, e que a ocorréncia do mal de
Alzheimer tem sido associada a presenca do Al, novas ligas de Ti sem a adicdo desses elementos
vém sendo desenvolvidas para aplicagdo em implantes médicos (Zardiackas, 1996).

Com base nos resultados de citotoxicidade e na relagdo entre biocompatibilidade e resisténcia de
polarizacéo de metais puros e materiais de implante cirdrgico apresentados por Kawahara (1963) e
Steimemann (1980), os elementos Ti, Nb, Ta e Zr foram selecionados para projetos de novas ligas
de Ti tipo b com baixo médulo de elasticidade, maior resisténcia mecanica e maior resisténcia a
corrosdo (Kuroda, 1998; Okazaki, 2001 e Geetha, 2004). A Tab. (1) mostra as propriedades fisicas
destes elementos (http://nautilus.fis.uc.pt, 2004).

Tabela 1. Propriedades fisicas dos elementos Ti, Nb, Ta e Zr (http://nautilus.fis.uc.pt, 2004).

Temperaturade Fusdo Massaespecifica Raio atdmico Massa atdmica

Elemento C) (g.cm) (pm) (g.morY)
Titanio 1660 4,5 144,8 479
Nidbio 2468 8,6 142,9 92,9
Tantalo 2996 16,7 143,0 180,9
Zirconio 1852 6,5 155,0 91,2

Dentre as ligas de Ti utilizadas para aplicagdo como material de implante cirdrgico, mostradas
na Tab. (2), destacam-se agquel as desenvolvidas especificamente com este objetivo (Niinomi, 1998).

Observando os valores das propriedades mecanicas das ligas de Ti (@, a+b e b), nota-se que o
limite de resisténcia encontra-se entre 500 e 1000 MPa e o alongamento em torno de 10 e 20%,
estando dentro de valores considerados satisfatorios para aplicacdes cirurgicas (Niinomi, 1998).

Os médul os de el asticidade dos biomateriais mais usados como 0 ago inoxidavel e as liga de Co-
Cr correspondem a 206 e 240 GPa, respectivamente. As ligas de Ti, apresentadas na Tab. (2),
possuem vaores menores referentes aos médulos de elasticidade, destacando as ligas Ti-b, cujos
modulos encontram-se na faixa de 55 a 80 GPa (Kuroda, 1998). Porém, estes valores sdo ainda
inadequados quando comparado ao do 0sso que se encontra na faixa 17 a 35 GPa, obtido por meio
do ensaio de tracéo (Zavaglia, 1993).

As ligas Ti-b apresentam as maiores relacfes resisténcia/peso dentre todas as ligas de titanio,
embora possuam também densidades ligeiramente superiores & demais ligas. Geramente elas
apresentam menores valores do modulo de elasticidade, condicdo desgjavel no caso de aplicagbes
biomédicas. Apesar de algumas vantagens, as ligas Ti-b ainda tém uma participagdo inexpressiva
no mercado de ligas de titanio, do qua aliga Ti-6Al-4V (@+b) responde por 65%, sendo um dos
fatores provaveis o custo relativamente mais elevado e a insuficiéncia de dados disponiveis na
literatura (Bania, 1994). E de grande interesse, portanto, 0 estudo do comportamento mecanico
desses materiais, relacionando-o amicroestrutura e ao processamento termo-mecénico (Tang, 2000
e Kobayashi, 1998).

Dentre as ligas de Ti do tipo b, a liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr merece atencéo por apresentar
menor modulo de elasticidade (55 GPa) (Niinomi, 1998).



Tabela 2. Ligas de Ti desenvolvidas para aplicacd como material de implante cirtrgico (Niinomi,

1998).
DENOMINACAO TIPO Limitede  Limitede Alongamento Mddulo de
Resisténcia Escoamento (%) elasticidade

(MPa) (MPa) (GPa)
Ti puro grau 1 a 240 170 24 102,7
Ti puro grau 2 a 345 275 20 102,7
Ti puro grau 3 a 450 380 18 103,4
Ti puro grau 4 a 550 485 15 104,1
Ti-6Al-4V ELI a+b 860-965 795-875 10-15 101-110
Ti-6Al-4V a+b 895-930 825-869 6-10 110-114
Ti-6Al-7Nb a+b 900-1050 880-950 8,1-15 114
Ti-5Al-2,5Fe” a+b 1020 895 15 112

ricaemb
Ti-5A1-3Mo-4Zr a+b 925-1080 820-930 15-17 110
Ti-15Sn-4Nb-2Ta-0,2Pd°  a+b 860-1109 790 21-10 89-103
Ti-15Zr-4Nb-2Ta-0,2Pd”~  a+b 715-919 1020 28-18 94-99
Ti-13Nb-13Zr° proximo  973-1037 836-908 10-16 79-84
b

Ti-12Mo-6Zr-2Fe’ b 1060-1100  1000-1060 18-22 74-85
Ti-15Mo’ b 874 544 21 78
Ti-16Nb-10Hf * b 851 544-736 10 81
Ti-15Mo-5Zr-3Al b 852-1100  838-1060 25-22 80
Ti-15M0-2,8Nb-0,2Si * b 979-999 945-987 16-18 83
Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr b 596,5 547,1 19 55,0
Ti-29Nb-4,6Zr " b 911 864 13,2 80

Onde’ refere-se as ligas desenvolvidas par a aplicacéo biomédica.

O Nb e o Ta, séo estabilizadores dafase b nas ligas de Ti, atuando na formagdo de uma solucéo
solida homogénea, enquanto o Zr age como elemento neutro na formagéo de solugdo solida nas
fasesa eb (Bania, 1994 e Okazaki, 1993).

Estudos realizados sobre 0 sistema Ti-Nb-Ta-(Zr), demonstram que as transformacdes de fases
s80 sensiveis ataxa de resfriamento e a composicao quimica. A Fig. (1) ilustra uma representacéo
esquemética do diagrama de transformagdo de resfriamento continuo para ligas quaterndrias
contendo aproximadamente 7% em peso em Zr (Tang, 2000). O elemento Zr aumenta a estabilidade
dafase b evitando a formacdo da martensita a” apos resfriamento ao ar, conduzindo a temperatura
do inicio de transformacdo martensitica (Ms) abaixo da temperatura ambiente.

Considerando que os elementos Ta e Nb possuem 0 mesmo raio atbmico, o tantalo pode ser
substituido pelo niobio na liga Ti-35,3Nb-5,1Ta7,1Zr (% em peso), de modo que a nova liga Ti-
41,1Nb-7,1Zr (% em peso) torna-se mais promissora, jA que o nidbio possui menor densidade,
menor temperatura de fusdo e custo mais baixo, da ordem de 9 vezes menor que do tantalo.

Neste trabalho seréo realizados estudos preliminares das propriedades mecanicas da liga Ti-
41,1Nb-7,1Zr, como uma variagdo da composicdo da liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, mantendo-se o Zr
fixo e substituindo o Ta por Nb (em % atémico). A liga sera produzida a partir dos elementos Ti,
Nb e Zr de pureza comercia, pelo processo de fusdo em forno a arco, seguido de tratamentos
térmicos e forjamento rotativo afrio.
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Figura 1. Representacéo esquemética do diagrama de transformag&o de resfriamento continuo para
ligas Ti-Nb-Ta-(Zr), contendo aproximadamente 7% em peso em Zr (Tang, 2000).

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1. Obtencéo da Liga Ti-41,1Nb-7,1Zr

A liga Ti-41,1Nb-7,1Zr foi produzida em forno a arco com eletrodo nd consumivel de
tungsténio em atmosfera de argonio. Como material de partida, foram empregadas chapas de Ti, Nb
e Zr, de pureza comercial, previamente cortadas e decapadas em meio acido (HF e HNO3). Foram
obtidos lingotes de 140g e para garantir sua homogeneidade foram realizados multiplos passes.

2.2. Processamento Ter mo-M ecanico

Os lingotes foram decapados e encapsulados a vacuo em tubos de quartzo, passando em seguida
por um tratamento de homogeneizacdo (1000°C/2 h, resfriamento em agua). Na sequéncia o
materia foi forjado a frio com 89% de reducdo em &rea atingindo um didmetro de 6mm, e
conduzido atrés condicdes diferentes de tratamento térmico: 900°C/1h, 1000°C/1h e 1000°C/2h,
todas seguidas de resfriamento em agua, com o objetivo de recuperar suas caracteristicas iniciais.

2.3. Caracterizacao microestrutural e mecanica

Foram retiradas amostras do materia nas condi¢des solubilizada e recristalizada para andlise
microestrutural por microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura (MEV) e microdureza
Vickers. Apés avaiar a melhor condicdo de tratamento térmico de recristalizacdo, foram realizados
de ensaios de tracdo para caracterizagcdo mecanica.

2.4. Procedimentos para os Ensaios de Tracgao

Corpos-de-prova de tragdo foram confeccionados segundo a norma ASTM E8. Os ensaios
mecanicos foram realizados com atuador sevo-hidradlico da MTS, modelo 810-23M, com
capacidade de 250kN. Para controlar a deformagdo durante os ensaios foi empregado extensdbmetro
adequado atracdo MTS mod. 634.12F21.



3. RESULTADOS

A microestrutura obtida a partir do tratamento de solubilizacdo do lingote (1000°C/2h e
resfriado em &gua) apresenta-se, conforme mostra a Fig.(2), constituida de uma matriz dendritica
contendo precipitados. Com base na discussdo da Fig.(1) e considerando o tipo de resfriamento
empregado acredita-se que os precipitados sgjam do tipo w (ortorrédmbica). Ndo sendo observada a

formacdo martensiticaa’ (Tang, 2000 e Geetha, 2001).

(b)

Figura 2. Lingote solubilizado a 1000°C/2h resfriado em &gua: (&) microscopia opticae
(b) microscopia eletrénica de varredura (MEV).

A Fig.(3) representa a microestrutura do material forjado a frio, com reducdo em area de 89%,
apos tratamento térmico de recristalizacdo em duas condicdes. (a) 900°C/1h resfriada em agua e (b)
1000°C/1h resfriada em &gua. Observa-se que a fase w ndo se encontra evidente, e que as marcas
devido a0 processo de acomodacdo da deformacdo imposta a0 material encontram-se ainda
presentes, indicando que a recristalizacdo ndo foi concluida. Nota-se que o aumento da temperatura
foi responsavel por uma eliminagdo parcial destas marcas e um relativo crescimento de gréo.

(b)

Figura 3. Forjada e tratada termicamente a: (a) 900°C/1h resfriada em agua e (b) 1000°C/1h
resfriada em agua.



Uma completa recristalizacao foi obtida a partir da condicéo de tratamento a 1000°C/2h seguida
de resfriamento em agua, como mostra a Fig.(4). E possivel que a microestrutura final sgja
composta das fases b e w (Tang, 2000).

@ 0

Figura 4. Forjada e tratada termicamente a 1000°C/2h resfriada em &gua: (a) microscopia Optica e
(b) microscopia eetrénica de varredura (MEV).

Foram redlizadas microandlises para todas as condicdes de tratamento térmico descritas
anteriormente, que reproduziram a composi¢ado nomina daliga.

Os resultados de microdureza encontram-se reunidos na Tab.(3). O maior valor de microdureza
foi obtido para a condicdo solubilizada a 1000°C/2h seguida de resfriamento em é&gua, que
possivelmente encontra-se relacionada a presenca dos precipitados da fase w, a qual se encontra
associada ao endurecimento de ligas de titanio, conforme observado na Fig.(2). Para o material
tratado ap6s o forjamento, em diferentes condicbes, onde ndo se observou a presenca de
precipitados da fase w (Fig.3 e 4), ndo foi verificado uma variacdo significativa dos valores de
microdureza.

Tabela 3. Resultados de Microdureza Vickers da liga para cada condic¢éo estudada.

Condicdo daliga M edidas de microdureza
Ti-41,1 Nb-7,1Zr (HV)
Estrutura bruta de fusdo 173+ 11
Solubilizada 1000°C/2h (WQ) 182+ 11
Forjada tratada 900°C/1h (WQ) 166 + 27
Forjada tratada 1000°C/1h (WQ) 172+ 4
Forjada tratada 1000°C/2h (WQ) 169+ 4

Considerando os resultados das avaliacbes microestruturais, microandise e microdureza foram
escolhidas duas condigbes de tratamento apds forjamento para avaiacdo das propriedades
mecénicas. 900°C/1h e 1000°/2h seguidas de resfriamento em agua. A Fig.(5) apresenta as curvas
tensdo versus deformacgao para estas condicoes.

A partir dos resultados dos ensaios de tracdo foram obtidos. o limite de resisténcia, de
escoamento, modulo de elasticidade, reducéo % em érea e alongamento %, conforme Tab.(4).
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Figura 5. Curvas tensdo versus deformacdo paraaliga Ti-41,1 Nb-7,1Zr forjada tratada: 900°C/1h
e 1000°C/2h seguida de resfriamento em agua.

Tabela 4. Propriedades da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr forjada tratada: 900°C/1h e 1000°C/2h seguida de
resfriamento em égua.

Propriedades M ecanicas Forjada etratada Forjada etratada
900°C/1h W.Q. 1000°C/2h W.Q.
Limite de resisténcia (M Pa) 515+ 7 490 + 27
Limite de escoamento (MPa) 515+ 7 490 + 27
Maodulo de elasticidade (GPa) 64+ 1 65+ 1
Reducéo em area (%) 56 + 6 83+4
Alongamento (%) 16+2 16+2

O materia apresenta um comportamento ductil com razoavel capacidade de deformacdo sem
capacidade de encruamento. Isto confirma as observagGes microestruturais que apresentaram uma
relativa facilidade de acomodagéo interna da deformac&o, demonstrando que as possiveis barreiras
internas, como precipitados e estruturas de defeitos, sd0 superadas, conduzindo a um
comportamento tipico de um material elastico perfeitamente plastico.

As propriedades mecénicas obtidas sdo bastante semelhantes para as duas condi¢cbes de
tratamento térmico estudadas, excetuando-se a reducdo em &rea, mostrando que para a condicdo do
material tratado a 1000°C/2h configura maior ductilidade. Este efeito pode ser observado nas
fractografias apresentadas na Fig. (6), em conjunto com um processo de deformagéo generalizada e
a conducao tipica de estruturas alveolares.



Figura 6. Fractografiadaliga Ti-41,1Nb-7,1Zr forjada tratada a: (a) 900°C/1h (b) 1000°C/2h, e
resfriada em agua.

4.CONCLUSOES

A liga Ti-41,1Nb-7,1Zr forjada e tratada a 1000°C/2h resfriada em agua apresenta-se como a
condicdo que relne as melhores caracteristicas dentre condi¢cbes as estudadas. O limite de
resisténcia e alongamento % dentro de valores considerados satisfatorios para aplicagdes cirdrgicas.

Quanto ao valor do médulo de elasticidade, 65 GPa, € maior que o da liga Ti-35,3Nb-5,1Ta
7,1Zr, mas esta dentre aqueles das ligas Ti- b considerados baixo. No entanto, estudos a respeito do
envelhecimento da liga estudada, deverdo ser realizados visando a conduzir a resultados
melhorados.
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Abstract: Pure titanium and its alloys are the most attractive materials for biomedical applications.
Among those alloys of Ti stand out those classified as Ti-b for present the smallest module of
Young, besides physical and chemical properties appropriate. The alloys Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, of
the type Ti-b, it presents the smallest module of Young 55MPa, among the alloys presented in the
literature. In this work, it intends to produce the alloy Ti-41,1Nb-7,1Zr as a variation of the alloy
Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, where the atomic amount of Ta will be substituted by Nb. The produced
ingots (»140g and f »18mm) for arch fusion will be submitted a work sequence to cold and thermal
treatment (f »6,3mm). The initial material characterization was performed by the microstructural
analyses and microhardness tests. According to the tensile test at room temperature the
conventional mechanical properties were obtained. Furthermore, fractures of tensile tested alloys
were analysed, by using the SEM, to identify the main micromechanisms of fracture.

Key-Words: biomaterial, Ti-Nb-Zr alloy, mechanical properties



