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EPIGRAFE

"E assim, depois de muito esperar, num dia como outro qualquer, decidi triunfar...
Decidi ndo esperar as oportunidades e sim, eu mesmo busca-las.

Decidi ver cada problema como uma oportunidade de encontrar uma solugéo.
Decidi ver cada deserto como uma possibilidade de encontrar um oasis.

Decidi ver cada noite como um mistério a resolver.

Decidi ver cada dia como uma nova oportunidade de ser feliz.

Naquele dia descobri que meu unico rival ndo era mais que minhas proprias
limitagbes e que enfrenta-las era a unica e melhor forma de as superar.

Naquele dia, descobri que eu ndo era o melhor e que talvez eu nunca tivesse sido.
Deixei de me importar com quem ganha ou perde.

Agora me importa simplesmente saber melhor o que fazer.

Aprendi que o dificil ndo é chegar la em cima, e sim deixar de subir.

Aprendi que o melhor triunfo é poder chamar alguém de"amigo”.

Descobri que o amor é mais que um simples estado de enamoramento, "o amor é
uma filosofia de vida".

Naquele dia, deixei de ser um reflexo dos meus escassos triunfos passados e passei
a ser uma ténue luz no presente.

Aprendi que de nada serve ser luz se ndo iluminar o caminho dos demais.
Naquele dia, decidi trocar tantas coisas...

Naquele dia, aprendi que os sonhos existem para tornar-se realidade.

E desde aquele dia ja ndo durmo para descansar... simplesmente durmo para
sonhar.”

Walt Disney



RESUMO

ELIAS, L. M. Avaliacdo microestrutural e mecanica das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e
Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta para aplicacdo biomédica. 2008. 98 f. Dissertagcéo
(Mestrado em Engenharia de Materiais) — Escola de Engenharia de Lorena,
Universidade de Sao Paulo, Lorena. 2008.

A selecdo de materiais para diferentes componentes em dispositivos para aplicagao
biomédica depende especialmente de varios fatores. Primeiro, os materiais para
implante devem possuir uma excelente biocompatibilidade. Além disso, eles devem
ter uma excelente resisténcia a corrosao e propriedades mecanicas apropriadas. O
modulo de elasticidade deve apresentar valores proximos ao mdédulo do osso
humano, para que haja uma transferéncia adequada de tensdo mecanica no 0sso
adjacente ao implante. Biomateriais metalicos tais como agos inoxidaveis, ligas a
base de Co, Titanio e suas ligas tém sido extensamente utilizados em aplicagoes
médicas. Entretanto, eles podem causar alguns problemas a saude por causa da
liberacdo de ions metalicos téxicos e eles também podem levar a uma reabsorcao
nos tecidos 0sseos adjacentes ao implante devido a grande diferenga entre seus
modulos. Titanio e suas ligas sdo bem aceitos como biomateriais para uso clinico
em razao de suas propriedades biolégicas, mecanicas e fisicas desempenharem
papel importante na longevidade das proteses e implantes. A liga Ti—-6Al-4V foi
desenvolvida para as industrias aeroespacial e naval; e foi um dos primeiros
materiais introduzidos como dispositivos biomédicos. Entretanto, devido ao efeito
citotoxico causado pelos elementos Al e V e ao alto modulo de elasticidade dessa
liga, novas ligas que apresentam moddulo de elasticidade menor e ndo contém esses
elementos estdo recebendo uma grande atencdo. Pesquisas recentes em
biomateriais tém focado sua atengao para as ligas de Titanio porque suas variaveis
de processamento podem ser controladas para levar a resultados desejados.
Estudos de reagcao dos tecidos aos implantes identificaram Ti, Nb, Zr e Ta como
elementos ndo toxicos ja que eles n&o causam nenhuma reagdo adversa ao corpo
humano. Além disso, Nb e, em menor escala, Ta, atuam como estabilizadores da
fase B para formar uma solugéo solida homogénea, enquanto o Zr atua como um
elemento neutro para formar uma solugéo sélida homogénea nas fases a e . Além
disso, Nb e Ta levam a uma redugcdo no médulo de elasticidade quando ligados ao
Titdnio em determinadas quantidades. Estudos sobre o sistema Ti-Nb-Ta-(Zr) tém
mostrado que as transformacbdes de fases sao sensiveis tanto a razdo de
resfriamento quanto a composicao quimica da liga. Nesse estudo, para propor uma
nova liga de Titanio do tipo B para aplicagdo biomédica, o objetivo é verificar se a
liga Ti-41,1Nb-7,1Zr apresenta caracteristicas microestruturais e mecanicas
semelhantes as da liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr, cujas caracteristicas sdo adequadas
a essa aplicagdo. Considerando que o Ta e Nb tém o mesmo raio atdbmico, o Ta
pode ser substituido pelo Nb na liga quaternaria (%peso) resultando em uma liga
ternaria (%peso) mais acessivel devido a uma menor densidade, menor ponto de
fusdo e menor custo do Nb em comparacéao ao Ta.

Palavras-chave: Biomaterias. Ligas de Titanio. Titanio 3. Tratamentos térmicos.



ABSTRACT

ELIAS, L. M. Microstructural and mechanical characterization of Ti-41,1Nb-7,1Zr
and Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta alloys for biomedical application. 2008. 98 f.
Dissertagcado (Master of Science in Materials Engineering) — Escola de Engenharia de
Lorena, Universidade de Sao Paulo, Lorena. 2008.

Selecting materials for different components in biomedical devices depends
especially on several factors. First, the implant materials must possess an excellent
biocompatibility. Moreover, it must have an excellent corrosion resistance and
appropriate mechanical properties. Low elastic modulus is required to be close to
that of a human bone, in order to transfer the adequate mechanical stress to the
surrounding bone. Metallic biomaterials such as stainless steels, Co-based alloys,
titanium and titanium alloys have been extensively used in the medical applications.
However, they can cause some health problems because of the release of toxic
metal ions, and they can also lead to resorption of adjacent bone tissues due to great
difference in modulus between the implant device and adjacent bone tissues.
Titanium and titanium alloys are well-suited as clinically used biomaterials because
their biological, mechanical and physical properties play significant roles in the
longetivity of the prostheses and implants. The Ti—-6Al-4V alloy had been developed
for aerospatial and naval industries; it was one of the first titanium biomaterial
introduced in implantable components and devices. Nevertheless, due to toxicity
effects caused by Al and V and high elastic modulus, new alloys that present lower
elastic modulus and do not contain these elements are receiving a great deal of
attention. Recent biomaterials research has been focused on [-titanium alloys
because processing variables can be controlled to lead selected results. Tissue
reaction studies have identified Ti, Nb, Zr and Ta as non-toxic elements as they do
not cause any adverse reaction in human body. In addition, Nb and, to a lesser
extent, Ta, both act as B-stabilizers, to form homogeneous solid solutions, while Zr
acts as a neutral element for forming a homogeneous solid solution in the a and
phases. Furthermore, Nb and Ta are found to reduce the elastic modulus when
alloyed with titanium in certain preferred quantities. Studies about Ti-Nb-Ta-(Zr)
system have shown that phase transformations are sensitive to both cooling rate and
chemical composition. In this study, in order to propose a new  Titanium alloy for
biomedical application, the goal is to verify if the Ti-41,1Nb-7,1Zr show
Microstructural and mechanical characteristics near equal of the Ti-35,3Nb-5,1Ta-
7,1Zr. Considering that Ta and Nb have the same atomic radius, Ta can be replaced
for Nb in the quaternary alloy (wt%) resulting in a ternary alloy (wt%) more available
due to the lower density, lower melting point and lower cost of the Nb in comparison
of the Ta.

Key-words: Biomaterials. Titanium alloys. B-Titanium. Heat treatments.
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INTRODUGAO 16

1 INTRODUCAO

Alguns materiais apresentam caracteristicas fisicas, mecanicas, quimicas e
biolégicas apropriadas a reposicdo de partes do corpo humano em substituicao a
0ssos e dentes, ou em proéteses e implantes que restaurem total ou parcialmente as
fungdes originais do corpo humano (HENCH,1997). Estes sdo os biomateriais, que
sao definidos como materiais ndo vivos utilizados em um dispositivo médico, com o

objetivo de interagir com o sistema bioldgico (WILLIANS,1993).

Ha mais de um século muitos pesquisadores vém dedicando esforgos para
encontrar materiais com caracteristicas adequadas a restauragao e substituicdo dos
tecidos 6sseos no corpo humano. Em uma fase inicial, os materiais utilizados eram
de origem biologica e eram classificados como autégenos (onde o doador € o
préprio receptor), alégenos (onde o doador e o receptor sdo da mesma espécie) e
xenogenos (onde o doador é de origem animal). Posteriormente, com o
desenvolvimento cientifico e tecnolégico, materiais sintéticos com caracteristicas
adequadas que permitissem diminuir e, em alguns casos, eliminar o uso de materiais

de origem bioldgica tornaram-se objetivos de muitos trabalhos (WILLIANS,1993).

A utilizacdo de materiais sintéticos, para a substituicdo ou aumento dos
tecidos bioldgicos, sempre foi uma grande preocupagao nas areas meédica e dental.
Os diversos dispositivos encontrados com este objetivo, sdo confeccionados a partir
de metais, ceramicas, polimeros e, mais recentemente, compoésitos. Na realidade,
nem sempre sao novos materiais no sentido estrito da palavra, sdo materiais dos
quais se utilizam novas propriedades obtidas mediante diferentes composicoes

quimicas ou processos de fabricagao (WILLIANS,1993).
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O titanio e suas ligas sdo materiais relativamente novos em engenharia, cuja
producao industrial teve inicio na década de 50. Possuem uma extraordinaria
combinacdo de propriedades, tais como resisténcia mecanica, ductilidade e
resisténcia a corrosdo. Tais caracteristicas favorecem a utilizagcdo dessas ligas em
diversos setores das industrias quimica, petrolifera, naval e aeroespacial. Por
apresentarem excelente relagao resisténcia/peso estdo entre os materiais mais
adequados ao emprego estrutural, especialmente em situagdes em que a redugao
de peso de um componente € um fator critico. Outras aplicacbes compreendem as
areas de equipamentos esportivos e implantes (EYLON et al.,1993; CALLISTER,
2002; HENRIQUES, 2001). O inicio da década de 70 pode ser considerado o
periodo em que o titdnio e suas ligas comegaram a ser difundidas para aplicagdes
como material de implante com destaque no mercado internacional (OKAZAKI et al.,

1993).

As ligas de titanio podem ser classificadas em a, near- a, a+B, B
metaestavel e B estavel, dependendo das composi¢cdes e processamentos
térmico e mecanico. As composicdes a/f ricas em [ também sido comumente
designadas como ligas Ti-B (Margolin et al.,, 1980; Seagle et al., 1999). Os
elementos de liga conhecidos como estabilizadores da fase a séo Al, O, N e C; os
estabilizadores da fase B sdo classificados como isomorfos e eutetdides. Os
isomorfos sdo Mo, V, Nb, Ta e W e os eutetdides sdo Fe, Cr, Si, Ni, Co, Cu e Mn

(BANIA, 1994).

As ligas Ti-a e near-a apresentam superior resisténcia a corrosao e
resisténcia mecanica relativamente baixa em temperatura ambiente. Por outro
lado, as ligas Ti-a+p possuem valores de resisténcia mecanica mais elevados e

suas propriedades dependem, além da fracdo volumétrica de cada uma das fases
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a/p , das condi¢des impostas por processamentos termomecanicos (LONG, 1998;

WEISS AND SEMIATIN, 1998 e MURTHY AND SUNDARESAN, 1998).

As ligas Ti-B podem ser obtidas com maiores niveis de resisténcia
mecanica, melhor usinabilidade e tenacidade a fratura do que as ligas Ti-a+p.
Estas ligas séo projetadas contendo elementos de liga tais como molibdénio,
zircénio, nidbio, tantalo e ferro, podendo exibir médulo de elasticidade menor que
o da liga Ti-6Al-4V, do tipo a+f, e, portanto, mais proximo ao do 0sso visando

aplicagdes na area biomédica (EYLON et al., 1994 e WANG, 1996).

E conhecido, de resultados apresentados na literatura, que nas ligas de titanio
existem duas fases estaveis, conhecidas como alfa (a) e beta (B) e trés fases fora do
equilibrio, ou metaestaveis, conhecidas como alfa linha (a’), alfa dupla linha (a”) e
Omega (w). A fase w, de estrutura hexagonal compacta, pode ser formada de duas
maneiras: por témpera a partir do campo de fase  ou durante envelhecimento das
ligas de titdnio temperadas. A primeira, chamada de matriz, € designada fase émega
atérmica (wam), € a segunda, fase 6mega isotérmica (wis,). As fases a’ e a”, de
solucao super saturada, sao formadas por resfriamento acelerado a partir do campo
da fase B e sao conhecidas como martensitas. A formagdao martensitica vai
depender da composi¢ao da liga e da razao de resfriamento. As temperaturas de
inicio e de final de formacédo martensitica (Ms e M¢) diminuem com o aumento da
concentragao de soluto. Quando a M; cai abaixo da temperatura ambiente, a fase 3
original é transformada parcialmente e quando a Mg cai abaixo da temperatura
ambiente, a transformacdo martensitica € completamente suprimida e a fase 8 é

inteiramente retida (ZHOU et al., 2004 A).

Os valores do mdédulo de elasticidade tém sido avaliados com relagao a presenca

de fases a’, a”, w e B. A presenca da fase w esta associada a maiores valores de
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modulo de elasticidade. Ja a fase a” apresenta menores valores de modulo de
elasticidade quando comparados aqueles apresentados pela fase a’. No entanto,
€ a fase B que demonstra ter maior influéncia na obtencdo dos menores valores
dentre todos os encontrados. Existem resultados que conflitam com essa teoria e
apresentam como possiveis causas efeitos intrinsecos no moédulo dos diferentes
elementos de liga, como por exemplo, Hao et al. reportaram que as fases a” e 3
tém, aproximadamente, o mesmo moddulo de elasticidade na liga Ti-29Nb-13Ta-

4.6Zr (HAO et al., 2003; ZHOU et al., 2004 A).

O Modulo de elasticidade, uma propriedade de natureza intrinseca do material, é
determinado pelas for¢as de ligagao entre os atomos. Essas forgas de ligacdo néo
sao relacionadas apenas a estrutura cristalina, mas também, com as distancias
entre os atomos, e podem ser afetadas por adicdo de elementos de liga,
tratamento térmico e deformacéo plastica, mas ndo sao sensiveis ao tamanho de

grao nem a morfologia dos materiais (ZHOU et al., 2004 A).

A selecdo e avaliagdo de um material ou dispositivo para implante envolve
um estudo detalhado das propriedades microestruturais, mecanicas e biolégicas do
mesmo. A avaliagdo biolégica encontra-se descrita na norma ISO 10993-1 (1993),
onde os testes sdo classificados como iniciais, “in vitro”, e complementares, “in vivo”.
As propriedades mecanicas devem ser consideradas como uma questao importante
na selecao e especificagcdo de componentes, sejam essas propriedades estaticas ou
dindmicas. As propriedades estaticas podem ser obtidas, comumente, através de
ensaios de tracdo, em condi¢des uniaxiais. Destes ensaios, pode-se determinar uma
série de parametros tais como limite de resisténcia a tracao, limite de escoamento,
alongamento percentual (ductilidade), redu¢cdo em area e médulo de elasticidade

(BRESCIANI E GOMES, 1992).
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De forma complementar, uma analise das causas de falhas, feita através de
interpretacao e caracterizacao da superficie da fratura, apresenta-se como um mapa
topografico que freqientemente revela a historia dos eventos que precederam a
falha. A fractografia permite alguma revelagao sobre as condi¢des de tensdes, efeito
da temperatura, direcdo de propagagao da trinca, a fim de se poder inferir sobre a
causa da fratura (SILVA, 1970). Entretanto, este aspecto nao foi abordado neste

trabalho.
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2 OBJETIVOS

1 - Pretende-se avaliar se a nova liga Ti-41,1Nb-7,1Zr reunira carateristicas
proximas as apresentadas pela liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr para ser proposta
como sua substituta na area biomédica. Considerando que os elementos Ta e Nb
possuem 0 mesmo raio atdbmico, o tantalo pode ser substituido pelo nidbio na liga
Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr (% 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.

2 - O principal objetivo deste trabalho é a caracterizagdo microestrutural e
mecanica das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta como parte
integrante do desenvolvimento de novas ligas de Ti para aplicagdo como

biomaterial.

3 - Investigar uma rota de processamento para essas ligas tendo como
orientacao a estabelecida para a liga Ti-13Nb-13Zr, sabendo-se que a selegao de
uma liga de Ti para aplicagdo em um setor especifico considera suas
caracteristicas mecanicas e tendo em vista que elas sdo dependentes das

condicdes de processamento térmico e mecanico.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 OS BIOMATERIAIS E CONSIDERACOES GERAIS PARA SUA SELECAO

De acordo com a definigdo de Park, denomina-se biomaterial tudo que, de
modo continuo ou intermitente, entra em contato com fluido corpéreo, mesmo que
esteja localizado fora do corpo (BOSCHI, 2006).

E notério que uma das areas de maior relevancia no estudo de “novos
materiais” refere-se aos biomateriais. Essa importancia torna-se ainda mais evidente
quando se considera que a expectativa de vida da populagdo, em termos globais e
também no Brasil, tem sido continuamente elevada nas ultimas décadas e de forma
relativamente rapida. Tal fato intensifica a necessidade, seja motivada por acidentes
ou moléstias, de substituir tecidos no corpo humano por biomateriais. Estatisticas
demonstram que 90% da populagdo com idade acima de 40 anos sofre de
problemas relacionados as articulagdes (WILLIANS, 1994).

A substituicao e recuperacao de partes do corpo humano por materiais, sejam
eles poliméricos, metalicos, ceramicos ou compdsitos, englobam alguns aspectos
como (WILLIANS, 1994):

v" Reacéo do tecido ao implante;

v" Corrosao do implante;

v' Capacidade funcional e de projeto;
v" Propriedades mecanicas e

v" Implicagbes cirurgicas.



REVISAO BIBLIOGRAFICA 23

Todos esses aspectos considerados na selegao de qualquer material para ser
utilizado no corpo humano podem ser resumidos, segundo BOSCHI (2006), na
necessidade que ele seja compativel com o meio no qual sera implantado e que
permita a recuperagdo da funcédo perdida. E do cumprimento de cada um desses
requisitos que se tem o conceito de biocompatibilidade e biofuncionalidade.

Biocompatibilidade € a capacidade de um material ter um desempenho
satisfatério em uma aplicagdo especifica quando estiver inserido em um meio
biolégico (WILLIANS, 1981). A biocompatibilidade refere-se a situagcéo criada
quando o material € implantado num organismo vivo, no qual ndo deve exercer
nenhuma influéncia negativa e nem ser influenciado pelo meio que o cerca. E
grande o numero de variaveis que afetam a compatibilidade entre um determinado
material e 0 meio biolégico no qual esta inserido, dificultando a sua definicéo e
mensuragdao (BOSCHI, 2006). Existem diferentes niveis de biocompatibilidade,
enfatizando o fato de que nenhum material € completamente aceito pelo ambiente
bioldgico. Os materiais podem ser classificados, quanto a resposta bioldgica, em:

v' Biotolerantes, ou seja, nao necessariamente serdo rejeitados quando
implantados em tecidos vivos, mas serdo envolvidos por uma camada fibrosa no
formato de uma capsula;

v Bioinertes, ou seja, permitem aposicao préxima do osso em suas superficies,
levando ao contato osteogénico;

v' Bioativos, ou seja, permitem a formagdo de um novo osso em sua superficie,
como os bioinertes, e, além disso, a troca ibnica estabelecida com o tecido
hospedeiro leva a formagédo de uma ligagado quimica juntamente com a interface

(ligagao osteogénica).
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Materiais bioinertes e bioativos sdo também chamados de osteocondutivos,
ou seja, permitem o crescimento 6sseo em suas superficies (SYKARAS et al., 2000).

Ainda, quando se fala em biocompatibilidade, deve-se comentar um aspecto
importante na interagcdo entre o implante e os tecidos (6sseos ou nao) que irdo
abriga-lo. Normalmente, forma-se uma camada de tecido fibroso envolvendo o
implante. A espessura dessa capsula depende da taxa de liberacdo de ions
(provenientes do implante utilizado) e da atividade fisiolégica dos mesmos, ou seja,
da sua difusividade no tecido, da sua capacidade de ligagao a proteinas e da sua
citotoxicidade. Utilizam-se metais que permitam a formacgao de um filme passivo de
oxido em suas superficies para se evitar a corrosdo no meio fisiolégico. Quando a
ionizacdo é pequena, a capsula de tecido fibroso tende a ter pequena espessura.
Quanto maior a corrosédo, maior a espessura da camada de tecido fibroso, o que é
interpretado como sendo funcdo da maior capacidade de ionizacdo do metal e de
maior citotoxicidade. Essa reag¢ao do tecido vivo ao processo corrosivo produz uma
inflamacao estéril, também chamada inflamacdo eletrolitica, que pode causar
reabsorgao 6ssea, osteornielite quimica e descoloracdo dos tecidos adjacentes.
(MARIOLANI et al, 1994).

Por muito tempo acreditou-se ser inevitavel a formagao da capsula de tecido
fibroso ao redor de um implante metalico, mesmo quando introduzido no tecido
0sseo. Entretanto, sempre havia o esforgo pela busca de materiais que propiciassem
a formacao de capsulas cada vez mais finas. Porém, BRANEMARK e colaboradores
observaram pela primeira vez, em 1969, contato direto, sem interposicdo de tecido
fibroso, entre tecido 6sseo e titanio comercialmente puro, fendbmeno que mais tarde

veio a ser chamado de osteointegracdo. Mais recentemente, foram obtidos
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resultados semelhantes com zircbnio, tantalo, as ligas de Ti, Al, V, Co, Cr e ago
inoxidavel. (MARIOLANI et al., 1994)

Biofuncionalidade € um conjunto de propriedades que deve apresentar um
dispositivo para que esse possa desenvolver a fungao desejada. Esta relacionada
com as propriedades mecanicas, fisicas, quimicas e biolégicas que permitem ao
implante o desempenho de sua fungdo (BOSCHI, 2006; BLACK, 1992).

Uma propriedade importante que deve ser ressaltada na selegcdo de
biomateriais, no que diz respeito a interagdo mecanica, € o modulo de elasticidade
desses materiais. Esta € uma propriedade de natureza intrinseca do material e esta
relacionada as forgcas e a densidade de ligacbes entre os atomos, ou seja, a
magnitude deste mddulo representa uma medida da resisténcia a separagao de
atomos adjacentes. Essas forgas de ligacdo ndo sao relacionadas apenas a
estrutura cristalina, mas também com as distancias entre os atomos, e podem ser
afetadas por adicdo de elementos de liga, tratamento térmico e deformacgao plastica,
mas nao sao sensiveis ao tamanho de grdao nem a morfologia dos materiais (ZHOU
et al., 2004). Em sistemas metalicos binarios, Ti-MT (metal de transi¢ao), o mdédulo
de elasticidade pode ser estimado em funcdo da razao elétron/atomo (e/a)
relacionada ao limite de estabilidade da fase ccc (B) (HAO et al., 2007).

Em termos biolégicos, quanto menor o mddulo de elasticidade de um
biomaterial, melhor serd seu desempenho junto ao 0sso no que diz respeito a
esforcos mecanicos sofridos pelo sistema. Este € um fator determinante na
estabilizacdo do osso visto que o problema de incompatibilidade mecanica entre
ambos € minimizado (médulo de elasticidade do osso varia entre 17 e 35 Gpa). Uma
grande diferenga entre os médulos de elasticidade dos tecidos vivos e dos implantes

faz com que ocorra uma resposta a tensao diferente. Assim, as duas estruturas
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tenderdo a se deformar de maneira diferente e, conforme a direcdo das tensdes
aplicadas, podera ocorrer movimento relativo entre elas. A influencia dos fatores
mecanicos na interface se faz sentir de duas maneiras inter-relacionadas: a acao
direta das tensdes sobre os tecidos e a agdo dos movimentos provocados por estas
tensdes (MARIOLANI et al, 1994).

Portanto, a selecdo de um material para aplicacido biomédica inicia-se com a
identificacao e avaliacdo das propriedades requeridas para a aplicagdo em questao.
A avaliacdo dessas propriedades engloba o estudo mais amplo de diversas
caracteristicas do material, dentre as quais se destacam as propriedades mecanicas
e as caracteristicas microestruturais que sao sensiveis a variacbes da composicao e
processos térmicos e mecanicos compreendidos na fabricagdo do material. Também
pesam nessa selegdo, fatores como a tecnologia envolvida na produgdo da matéria
prima e do componente, a disponibilidade e o custo dos insumos, entre outros, que
influem no preco final da peca.

Entretanto, na area biomédica, a exemplo do que ocorre em areas que
exigem elevada seguranga, como a aeronautica e a aeroespacial, o custo individual
nao &, ou nao deveria ser o fator primordial na escolha do biomaterial a ser utilizado

como implante.

3.2 MATERIAIS METALICOS UTILIZADOS COMO BIOMATERIAIS

Os diversos materiais atualmente estudados sdo confeccionados a partir de

metais, cerdmicas, polimeros e, mais recentemente, compoésitos. Os materiais
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metalicos sdo usados como implantes desde o século XVI. Em busca de materiais
gue nao fossem nocivos e que nao sofressem rejeigdo pelo corpo humano, chegou-
se em 1947, a um consenso quanto a utilizacdo de acos austeniticos a base de Ni-
Cr (BOSCHI, 2006). Durante as duas grandes guerras, as pesquisas nesse sentido
se intensificaram, sendo que os materiais mais utilizados atualmente compreendem
0 acgo inox AlSI 316L, ligas Co-Cr e as ligas de Ti, principalmente a liga Ti-6Al-4V
ELI. Entretanto, segundo KAWAHARA (1987), ha uma relagao tedrica entre a
citotoxicidade de um elemento e sua tendéncia de liberar ions conforme a sua
posicao na tabela periddica. Dessa forma, os elementos do grupo Il da tabela
periddica (berilio, magnésio, calcio, cadmio, estrébncio, bario, zinco e mercurio)
poderiam apresentar alta citotoxicidade, o que ndo ocorreria normalmente com os
elementos dos grupos lll (aluminio, indio e galio), IV (silicio, titanio, zircénio e
estanho) e VI (cromo, molibdénio e tungsténio). Nos outros grupos, a citotoxicidade
seria determinada pelo peso atdbmico. Assim, no grupo |, o cobre seria citotdxico,
enquanto que o ouro, com peso atdmico maior, ndo. O mesmo ocorreria nos grupos
V e VIII, nos quais o vanadio, arsénio e antiménio (V), ferro, cobalto e niquel (VIII)
seriam citotéxicos, enquanto que o tantalo (V), paladio e platina (VIII), com pesos
atdbmicos maiores ndao (MARIOLANI et al., 1994).

No Brasil, o uso de ligas de titdnio na confecgdo de implantes
ortopédicos é restrito, em fungao de seu alto custo, tendendo a melhorar do ponto de
vista técnico e econbmico. Nas camadas menos favorecidas, quando necessario,
utiliza-se o aco inoxidavel austenitico, que tem custo bem menor e desempenho
claramente inferior. Nao é rara a necessidade de cirurgias para substituir préteses
em ago que foram degradadas pelo uso, causando grande sofrimento e transtorno

ao paciente (WILLIANS, 1994). Segundo dados da ANVISA, existem 12 fabricantes
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nacionais registrados atendendo a area de artroplastia, um no Parana e os demais
em Sao Paulo. Os produtos fabricados sdo em sua maioria de aco inoxidavel,
principalmente os acos 316L, sendo a "Villares Metals" o maior fornecedor dessa
matéria prima. As matérias primas mais indicadas para a fabricacdo proteses
permanentes - ligas de titdnio e ligas cobalto-cromo-molibdénio - apresentam a
desvantagem de serem importadas e caras. Este fato gera uma disparidade no
preco das proteses, com as importadas a um custo de cerca de US$ 4,5 mil,
enquanto as de aco inoxidavel saem por US$ 600,10. A consulta a base de patentes
do INPI indica que existiram, especialmente na década de 90, iniciativas brasileiras
na area de design, projeto ou material, mas a maioria dos processos, apos
tramitacado de 5-10 anos, acabaram sendo arquivados (SOARES, 2005).

Em 2004, os gastos do SUS com ortopedia totalizaram cerca de 60 milhdes
de reais, com 6.337 itens (exceto insumos) fornecidos por 39 empresas e pregos de
lista variando entre R$ 3,17 e R$ 48.000,007. Somente o procedimento de
artroplastia total de quadril gerou - no ambito do SUS - quase 10 mil internagdes e
um gasto total de quase R$ 30 milhdes para a compra de préteses. Somado a isso,
houve - somente em 2004 - cerca de 1500 cirurgias de revisédo, responsaveis por um
gasto adicional de quase R$ 7 milhdes em proteses. Estes numeros ndo refletem a
demanda real por estes servicos, uma vez que com o aumento continuado da
longevidade do brasileiro, havera necessidade de se ampliar a oferta desta

tecnologia (SOARES, 2005).
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3.3 O TITANIO, SUAS LIGAS E SUAS TRANSFORMAGCOES DE FASES

O titanio e suas ligas tém se destacado para a produg¢ao de implantes, devido
a sua superior biocompatibilidade e resisténcia a corrosdao quando comparadas com
outros materiais metalicos convencionais (LONG, 1998 e WANG, 1996). Essa
superior biocompatibilidade esta relacionada com a excelente interacido com o fluido
bioldgico através de sua camada de 6xido estavel (TiO;). Este fato é devido a alta
passividade dessa camada, sua espessura controlada, formacao rapida, habilidade
em se reparar instantaneamente se danificada, resisténcia ao ataque quimico,
atividade catalitica para um numero de reacdes quimicas e modulo elastico da
camada de 6xido compativel com o do osso (SYKARAS et al., 2000).

As ligas de titdnio, por também apresentarem excelente relagéo
resisténcia/massa especifica, estdo entre os materiais mais adequados ao emprego
estrutural, especialmente em situacbes em que a reducdo de peso de um
componente é um fator critico. O titanio puro possui peso especifico de 4,51 g/cm®
que € aproximadamente metade daqueles dos demais metais de implante. Além
disso, suas notaveis caracteristicas de biocompatibilidade e excelente resisténcia a
corrosdo favorecem seu emprego em diversos setores da industria quimica e em
implantes cirurgicos (SEAGLE et al., 1999).

Na temperatura ambiente, o Ti puro apresenta-se na fase a com estrutura

cristalina hexagonal compacta (hc), a qual se transforma alotropicamente na fase 3,

cubica de corpo centrado (ccc), a 883°C, conforme ilustra a Figura 1.
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Fase 8 '
Rede cubica de corpo y

a=b=29503 A
c=4,6836 A

Figura 1. Transformagé&o de fase do titanio.

A adigao de elementos de liga ao titanio visa basicamente a manutencéo da
fase a ou B. A manipulacdo microestrutural das ligas de titanio por meio de
tratamentos térmicos baseia-se na nucleacdo e crescimento da fase a a partir da
fase B ao se resfriar o material (MURAKAMI, 1980).

As ligas de titdnio podem ser divididas em categorias baseadas nas fases
presentes em suas microestruturas. Os tipos de liga s&o: a, a+p e B. Além disso,
existem as ligas classificadas como préximo de a (near-a), transi¢ao entre as ligas a
e a+f e as ligas classificadas como proximo de B (near-f8), transicéo entre as ligas
a +f e B. Estas categorias estdo definidas em fungao da quantidade de estabilizador
presente na composi¢ao da liga. Os estabilizadores a sdao Al, O, N e C e os
estabilizadores 3 classificam-se como isomorfos (Mo, V, Nb, Ta e W) e eutetbides
(Fe, Cr, Si, Ni, Co, Cu e Mn) (BANIA, 1994).

Resultados apresentados na literatura por ZHOU (2004) e LI (2007) e seus

colaboradores, descrevem que nas ligas de titanio, tanto a fase a quanto a fase
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sdo estaveis, e que existem trés fases fora do equilibrio, ou metaestaveis,
conhecidas com o’, a” e w.

A fase w, de estrutura hexagonal compacta (hc), é fragil, o que garante um
aumento na resisténcia da liga e alto médulo de elasticidade. Pode ser formada de
duas maneiras: por témpera a partir do campo de fase 3 ou durante envelhecimento
das ligas de titanio temperadas. A primeira € designada fase w atérmica (wat) € a
segunda, fase w isotérmica (wiso) (ZHOU et al., 2004). Geralmente a fase o é
formada pelo colapso de um par de planos (111) devido a instabilidade elastica do
cristal ccc, mantendo-se os planos adjacentes estaveis. Em ligas de Ti-p
metaestaveis devido a lenta transformacdo B—a a precipitacdo dessa fase é
favorecida. A sua formagao pode ser adiada pela adigao de elementos de liga (Zr, Al
e Sn) ou intersticiais (O) (LI et al., 2007). Entretanto, devido a sua rapida formacéo, o
controle da quantidade dessa fase no sistema de trabalho fica dificultado
(MURAKAMI, 1980).

As fases o’ (hc) e a” (ortorrdmbica), de solugédo supersaturada, s&o formadas
por resfriamento acelerado a partir do campo da fase B e sdo conhecidas como
martensitas. A formacdo martensitica vai depender da composicdo da liga e da
razao de resfriamento. As temperaturas de inicio e de final de formagao martensitica
(Ms e Mf respectivamente) diminuem com o aumento da concentragéo de soluto.
Quando a Mf cai abaixo da temperatura ambiente, a transformagao martensitica é
completamente suprimida e a fase 3 é inteiramente retida (ZHOU et al., 2004),
conforme se observa na Figura 2. Deve-se mencionar que a martensita, quando
formada, desintegra-se em envelhecimento subsequente, formando finos
precipitados B, que aumentam sensivelmente a resisténcia da liga. Entretanto, essa

martensita forma-se com mais dificuldade em ligas espessas de Titanio, por causa
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da baixa condutividade térmica do Titdnio. Também ¢é dificultada a formacgao da
martensita em ligas de Titanio pobres em estabilizadores da fase B por causa da
cinética da transformacao e nucleacdo por Widmanstaten e seus mecanismos de

crescimento mais rapidos (BORRADAILE, 1980).
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Figura 2. Diagrama de fase estimado do Nb-Ti para 13% em peso de Zr a partir do
diagrama de fases ternario Ti-Nb-Zr (adaptado de DAVIDISON et al., 1994).

Como mencionado anteriormente, as ligas do tipo B podem ser classificadas
como metaestaveis ou estaveis, de acordo com a quantidade do estabilizador.
Quando estas se encontram entre nivel minimo de quantidade B (Bc) e o0 ponto
estavel (Bs) as ligas s&o consideradas metaestaveis, pois uma outra fase pode ser
precipitada apos tratamento térmico de envelhecimento. Enquanto que, as ligas sao
tidas como estaveis quando a quantidade do estabilizador é maior que [3s, ou seja,
nao ha precipitagdo de nenhuma outra fase apos tratamento de envelhecimento ou
de longo tempo de utilizagdo das ligas (transformagdo martensitica induzida por
tensdo). A Figura 3 apresenta um diagrama de fases esquematico de um pseudo-

binario do titdnio e um estabilizador da fase B(MURAKAMI, 1980).
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Figura 3. Diagrama de fase esquematico de um pseudo-binario do titdnio e um
estabilizador da fase 3 (adaptada de MURAKAMI, 1980).

O titanio puro, apesar de sua excelente resisténcia a corrosao, nao apresenta
propriedades mecanicas consideradas ideais para implantes sujeitos a elevados
esfor¢cos mecanicos (WEISS, 1998).

As ligas de titAnio tipo a+P, apresentam a temperatura ambiente
microestruturas com as fases hexagonal compacta e cubica de corpo centrado e
uma das ligas mais conhecidas dessa classe € a Ti-6Al-4V (% em peso), que exibe

o6tima trabalhabilidade a quente, o6timas propriedades mecanicas em baixa
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temperatura e grande disponibilidade e por isso, é largamente utilizada na confecgao
de préteses ortopédicas. Entretanto, dispositivos para implantes constituidos por
essa liga formam em suas superficies oxido de vanadio. Como este oéxido é
termodinamicamente instavel, ha discussdes sobre sua toxicidade quando presente
no organismo, que, segundo algumas pesquisas, pode irritar o sistema respiratorio.
Por outro lado, o aluminio também é citado por provocar perturbagdes bioldgicas,
causando inflamagdes locais (ZAFFE, 2004; LONG, 1998).

Associado ao desenvolvimento de ligas de titanio com alto grau de
biocompatibilidade esta a necessidade da obtencdo de um material com modulo de
elasticidade inferior aos valores das ligas de titanio do tipo a+3, como por exemplo a
Ti-6Al-4V que apresenta um valor da ordem de 110 GPa (ANKEN, 1999). Dentro
deste contexto, ligas de titanio do tipo B estdo se tornando uma importante classe de
materiais por possuirem alta resisténcia mecanica, baixa densidade e, como ja foi
mencionado anteriormente, excelente resisténcia a corrosao devido a formacao de
camadas passivadoras altamente protetoras. Sao trataveis termicamente,
endureciveis, podendo ser trabalhadas a quente e a frio. Finalmente, por serem
constituidas por elementos definidos como bioinertes, como o Zr, Ta e o Nb, as ligas
tipo B sdo biocompativeis (WILLIANS, 1994).

Os elementos Zr, Ta e o Nb foram selecionados para projetos de novas ligas
de titanio do tipo B com base nos resultados de citotoxicidade e na relagao entre
biocompatibilidade e resisténcia de polarizacdo de metais puros e materiais de
implante cirurgico apresentados por KAWAHARA (1963) e STEINEMANN (1980). A

Tabela 1 mostra as propriedades fisicas destes elementos.
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Tabela 1 — Propriedades fisicas dos elementos Ti, Nb, Ta e Zr.

Massa Raio lassa
Temperatura . . -

Elemento = 1o especifica atémico atémica

de fusao (°C)

(g/cm3) (p.m.) (g/mol)
Titanio 1660 45 144 8 47 9
Hiobio 2468 8.6 142 9 929
Tantalo 2996 16.7 143 1809
Zirconio 18562 6.5 155 91,2

Relata-se, ainda, que a presenga do Nb em ligas de Ti reduz o modulo
de elasticidade das mesmas. A adicéo de Zr, que tem propriedades isomorficas tanto
da fase a quanto da fase B, leva ao endurecimento por solugdo sélida, com
consequente aumento da resisténcia da liga e que resulta em alta compatibilidade
sanguinea quando usada em implantes cardiovasculares e conduz a uma melhor
resisténcia a corrosdo devido a formagao de oxido estavel (ZrO;). Enquanto que a
presenca do Ta garante maior resisténcia mecanica e reduz o moédulo de
elasticidade (GEETHA et al., 2004 A, EISENBARTH et al., 2004). O Nb e o Ta sédo
estabilizadores da fase B nas ligas de Ti, atuando na formagdo de uma solugéo
solida homogénea, como elementos substitucionais, enquanto o Zr age como
elemento neutro na formagdo de solugdo solida das fases a e [ (BANIA, 1994;
OKAZAKI et al., 1993). Tabela 2 a seguir apresenta os elementos relacionados ao

papel na formacao de solucdo solida e estabilizagdo de fases no Titanio:
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Tabela 2 — Relagdo entre o papel na formagcdo de solugdo sodlida e
estabilizacao de fases de alguns elementos utilizados na confecgéo de ligas de Ti.

Age como  Estabilizador @ Estabilizador 8 Neutro
Aluminio Cromo Estanho
Galio Ferro Zircanio
Germanio Mighio
Silicio
Substitucional HIE'UE[
Manganés
Paladio
Molibdénio
Tantalo
Vanadio
Intersticial Oxigénio Hidrogénio
Carbono

Considerando que o sistema Ti-Nb-Zr-(Ta) é a melhor opcéo para fabricagao
de implantes, é essencial obter-se a quantidade 6tima dos elementos constituintes
da liga visando garantir excelentes propriedades mecanicas (GEETHA et al., 2004
A). No entanto, a literatura sugere que o estudo de sistemas complexos (Ti-Nb-Zr-Ta
e Ti-Mo-Zr-Fe) torna-se inviavel, pois requer muito tempo de investigagao além de
ser dispendioso em custo (NAG et al., 2007).

NIINOMI (1998) apresentou a relagéo de ligas de Ti utilizadas para aplicagao
como material de implante cirurgico e suas propriedades mecanicas, conforme

mostra a Tabela 3.
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Tabela 3 — Ligas desenvolvidas para aplicagao biomédica (NIINOMI, 1998).

- . Lir.nit‘e d!a Limite de Tirrrrara I'uléd.ul_u de
Denominagao Tipeo resisténcia Escoamento (%) Elasticidade
(MPa) (MPa) (Gpa)
Ti puro grau 1 o 240 170 24 1027
Ti puroc grau 2 & 344 274 20 1027
Tipuro grau 3 & 450 380 18 103.4
Ti puro grau 4 o 550 485 15 1041
Ti-6Al-4V ELI ortf3 860-985 795-875 15 101-110
Ti-BAI-4Y ortf3 895-030 825-889 & 110-114
Ti-BAI-THB? ot f3 900-1050 880-950 8,1-15 114
Ti-5AI-2 5Fe® crtBrica em S 102 895 15 112
Ti-5A-3Mo-47r2 ot f3 925-1080 820-930 15-17 110
Ti-155n-4Mb-2Ta-0 2Pd? ortf3 860-1109 790 21 89-103
Ti-13Mb-13Z2r® ot f3 715-919 1020 28-18 94-95
Ti-12Mo-62r-2Fe? Préximo 8 973-1037 693-806 16 79-84
Ti-12Mo-62r-2F e 3 1060-1100 836-908 18-22 74-85
Ti-15Mo? 3 a74 1000-1080 21 78
Ti-16Mb-10Hf® i 851 544.736 10 81
Ti-15Mo-52r-3Al & 852-1100 83B8-1060 25-22 80
Ti-15Mo-2 8Mb-0 252 i3 679-999 045-987 16-18 83
Ti-35 3Nb-5 1Ta-7 12r? 3 596.5 547 1 19 55
Ti-28Mb-4 67r8 & 511 864 13.2 80

Onde ® refere-se as ligas desenvolvidas para aplicagao biomédica.

Mais recentemente, as ligas de titanio reportadas como potenciais para
aplicagao biomédica sao as dos sistemas Ti-Zr, Ti-Mo, Ti-Ta, Ti-Ta-Zr, Ti-Nb-Hf, Ti-
Nb-Zr, Ti-Nb-Sn, Ti-Nb-Ta-Zr, Ti-Fe-Ta, Ti-Mo-Zr-Sn, Ti-Sn-Nb-Ta, Ti-Mo-Zr-Fe, Ti-
Mo-Nb-Si, Ti-Mo-Ga, Ti-Mo-Ge e Ti-Mo-Al. Muitas dessas ligas contém uma grande
quantidade dos elementos Nb, Ta, Zr, Mo e Sn (NIINOMI, 2003), com destaque para

as descritas na Tabela 4 a seguir:
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Tabela 4 — Novas ligas desenvolvidas para aplicagdao biomédica
(Retiradas de OKASAKI, 2001; MELLO et al., 2003; ABDEL-HADY et al., 2007; HAO
et al, 2007;)

Modulo de
Denominacao (% peso) Tipo Elasticidade

(Gpa)
35

7B
a0
a5
4

Ti-36,62r-11,1Mb-16, 8Ta-2,7V-2 5Ma
Ti-321Zr-19 7Mb-7 7 Ta-4Mo
Ti-17,84r-32 9Ta-10Ma
Ti-46Ta-5,82r-4, 7MNb
Ti-24Mbk-42-7 95n

Ti-35Mb-2,5Ta

Ti-35MNb-56Ta

Ti-35Nb-7,5Ta

Ti-28MNb-6Ta-7Zr

Ti-122r-4Mb-4Ta

[0

-
[ R

[

89
a7

o T T T T T T T Ta T2
=l

3.4. LIGAS DO SISTEMA Ti-Nb-Zr-(Ta)

Informacgdes da literatura sobre os sistemas Ti-Nb, Ti-Ta, Ti-Nb-Zr e Ti-Nb-Zr-
Ta demonstram que as transformacdes de fases sdo sensiveis a taxa de
resfriamento e a composigcao quimica (TANG et al., 2000).

Para ligas do sistema binario Ti-Nb encontra-se que o resfriamento em agua a
partir do campo da fase [ pode resultar na formacdo de duas estruturas
martensiticas dependendo da quantidade de Nb. Em ligas com teor de Nb menor
que 13% em peso, encontram-se a martensita hexagonal compacta o’ (hc) e para
quantidades maiores €& encontrada a martensita ortorrdbmbica a” (ZHANG et al.,

2001; HAO et al., 2007). Além do que, para teores de Nb entre 24 e 50% em peso
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tém sido observadas as seguintes fases: B + Wiso (isotérmica) ou B + w,: (atérmica)
(SASS, 1969; MOFFAT, LARBALESTIER, 1988; ANKEN et al., 1999; TANG et al.,
2000; OHMORI et al., 2001 e MATLAKHOVA et al., 2005).

Para ligas do sistema Ti-Ta, solubilizadas acima da temperatura de transicéo
B e resfriadas em agua, foi verificado que com aumento de Ta a microestrutura
muda de uma martensita o’ (em forma de ripa) para a martensita a” (acicular - em
forma de agulha), para uma condicdo em que 3 esta totalmente solubilizada (NAG et
al., 2007). NAG (2007), em investigagdes recentes do sistema Ti-20Nb-XTa (X entre
0 e 10% em peso), mostrou que o aumento de Ta tem efeito principal em termos da
morfologia da fase a, da variagdo da composicao (segregacao) dentro dos
precipitados na fase a e da fracdo volumétrica de B. O efeito dessas observacgdes foi
uma variagado na microdureza dessas ligas, onde ocorre uma queda inicial e
posterior aumento. No entanto, os valores do modulo de elasticidade apresentaram
uma reducgao constante. A razao para isso € a lenta difusividade do Ta no Ti, sendo
qgue os melhores resultados foram obtidos para quantidade de 5% em peso de Ta na
liga (NAG et al., 2007).

A estrutura ccc (B) do Ti, em alta temperatura, pode ser estabilizada a
temperatura ambiente pela adicdo de metais de transigdo (MT) como elementos de
liga resultando em menores modulos de elasticidade. O parametro eletrénico e/a
(razdo elétron por atomo) que representa a relagdo entre as fases e o valor do
modulo de elasticidade é usado em projetos de desenvolvimento de novas ligas Ti-
MT, e os resultados encontrados apontam aproximadamente 4,15 como valor critico
(HAO et al., 2007). A Figura 4 ilustra esquematicamente a variagdo do mddulo de

elasticidade com a razao e/a para as ligas Ti-MT.
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Figura 4. Representacao da variagao do médulo de elasticidade com a razao e/a
para sistemas binarios Ti-MT (adaptado de HAO et al., 2007).

Os valores do médulo de elasticidade tém sido avaliados com relacédo a
presenca de fases a’, a”, w e B. A presenca da fase w esta associada a maiores
valores de médulo de elasticidade. Ja a fase a” apresenta menores valores de
modulo quando comparados aqueles apresentados pela fase a’. No entanto, € a
fase B que demonstra ter maior influéncia na obtengcdo dos menores valores
dentre todos os encontrados (HAO et al., 2003 e ZHOU et al., 2004 A). O fato é
que o modulo de elasticidade de uma liga multifasica € determinado pelo modulo
de cada fase individualmente e por suas fragbes volumétricas (ZHOU et al., 2004

B).

A Figura 5 ilustra uma representacdo esquematica do diagrama de
transformacdo de resfriamento continuo para ligas quaternarias contendo

aproximadamente 7% em peso de Zr (TANG et al., 2000).
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Figura 5. Representacao do diagrama de transformacao de fases para ligas do
sistema Ti-Nb-Zr-(Ta) (TANG et al., 2000).

3.5 O EFEITO DOS TRATAMENTOS TERMICOS E DO PROCESSAMENTO NA

FABRICACAO DE UM BIOMATERIAL

Os biomateriais, quando implantados, estdo sujeitos a cargas e, por esse
motivo, € necessario conhecer as caracteristicas do material, a fim de projeta-lo de
tal forma que qualquer deformacao resultante ndo seja excessiva e nao conduza a
um processo de fratura.

As propriedades mecéanicas e microestruturais de ligas de titdnio sé&o

fortemente dependentes do histérico do processamento e tratamento térmico.
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3.5.1 Tratamentos térmicos

O método mais comum de se alterar microestruturas é através dos varios
tratamentos térmicos, cada qual destinado a produzir uma estrutura especifica e,
como consequéncia, as caracteristicas mecanicas também sao alteradas. Os
tratamentos térmicos mais comuns sao: recristalizagdo, normalizacdo, témpera,
revenimento, solubilizagdo e envelhecimento (VAN VLACK, 1985 e CALLISTER,
2002).

Para o titanio e suas ligas os tratamentos térmicos séo utilizados para reduzir
tensdes residuais oriundas de processo de fabricagao (alivio de tensdes residuais),
para produzir uma combinacao de excelente ductilidade, usinabilidade e estabilidade
dimensional e estrutural (recristalizagdo), para aumentar a resisténcia (tratamento de
solubilizagdo e envelhecimento) e para melhorar propriedades especiais tais como
resisténcia a fratura, a fadiga e a fluéncia (GILBERT et al., 1995).

A resposta do titdnio e ligas ao tratamento térmico depende da composigéo
do metal e dos efeitos dos elementos de liga da transformagéo a para 3 do titanio.
Além disso, nem todos os ciclos de tratamento térmico sédo aplicaveis para todas as
ligas de titanio, pois as varias ligas sao projetadas para diferentes propdsitos. Os
diferentes tipos de ligas apresentam as seguintes respostas (GILBERT et al., 1995):

e Ligas do tipo a: podem sofrer alivio de tensdes residuais e solubilizagdo, mas
nao podem ser desenvolvidas altas resisténcias nessas ligas por qualquer tipo
de tratamento térmico;

e Ligas do tipo B comerciais: sdo, na verdade, ligas B metaestaveis, ou seja,

uma outra fase pode ser precipitada apods tratamento térmico de
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envelhecimento ou longo tempo de utilizagdo da liga. Assim, quando essas

ligas sdo expostas a altas temperaturas, a fase retida 3 se decompde e ocorre

um aumento de resisténcia por precipitacido da fase a. Os tratamentos para
essas ligas se referem a alivio de tensbes residuais, tratamento de
solubilizacdo e envelhecimento, podendo ser combinados para produzir

propriedades mecanicas melhoradas; e

e Ligas do tipo a+B: podem ter sua composicdo de fases, tamanho e
distribuicdo dos grdos ou das fases modificados por tratamento térmico,
dentro de certos limites, para ganhar propriedades especificas ou para atingir
niveis diferentes de resisténcia.

A seguir serdo apresentados com mais detalhes dois desses tratamentos:
solubilizagéo e recristalizag&o, os quais serdo empregados no presente trabalho.

O tratamento térmico por solubilizagdo € aquele no qual todos os atomos de
soluto sdo dissolvidos para formar uma solugdo solida monofasica. Esse
procedimento € seguido de um resfriamento rapido, ou témpera, e como resultado,
com frequéncia, a solugao solida esta supersaturada e € metaestavel sob condicdes
ambientes (CALLISTER, 2002).

A recristalizagdo € o processo de formagdo de um novo conjunto de graos
livres de deformacdo e que sdo equiaxiais, com baixa densidade de discordancias,
que voltam a apresentar as caracteristicas anteriores ao processo de trabalho a frio
a que o material tenha sido submetido (CALLISTER, 2002).

Durante a recristalizacdo, as propriedades mecanicas que foram alteradas,
como resultado do trabalho a frio, sdo restauradas aos seus valores pré-existentes,
isto é, o metal torna-se mais macio, menos resistente, porém mais ductil

(CALLISTER, 2002).
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3.5.2 Processos de conformacao plastica

Os processos de conformacdo plastica dos metais visam atribuir formas
desejadas aos materiais, seja por remogcdo metdlica ou usinagem (quando ha
retirada de material para que se obtenha a forma desejada), seja por deformagao
plastica (quando o volume e a massa do metal sdo conservados). Os biomateriais
para implante geralmente sdo submetidos a deformagdes plasticas, cujos principais
processos sado o forlamento e a laminagdo. Em ambos os processos, uma forca é
aplicada a superficie do material e este escoa perpendicularmente a diregao de
compressao (BRESCIANI E GOMES, 1992).

Quando se fala em forjamento, deve-se lembrar que a geometria do
equipamento é cilindrica onde as matrizes (martelos) induzem deformacgdes
compressivas no sentido radial do material durante o processo. As tensées induzem
deformagdes homogéneas, em todas as diregdes da liga processada (DIETER,
1981). O fluxo do material durante o forjamento ndo esta confinado a uma diregéo,
mais metal se move para fora do cone na direcdo oposta a dire¢cao de alimentacao
do que na direcdo certa. Essa acdo do metal se mover contra a diregcao de
alimentagao é denominada feedback, e é resultado do escorregamento da peca na
matriz conica (DESTEFANI et al., 1995).

Ja na laminagdo, o processo € realizado essencialmente em condi¢cdo de
estado plano de deformacéo, ou seja, as deformagdes ocorrem somente na direcéo
da espessura e do comprimento sem variagao significativa da largura (DIETER,
1981). O fluxo do material acontece na diregcdo da espessura e do comprimento

(DESTEFANI et al., 1995).
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Em geral, os mecanismos de deformagdo das ligas de Titanio do tipo B
mudam de acordo com a estabilidade dessa fase, que sera comandada pela
quantidade de elementos estabilizadores da mesma. Os principais mecanismos de
deformacgao das ligas de Titanio do tipo B sdo os seguintes (SAKAGUCHI, 2005 A
SAKAGUCHI, 2005 B):

v' Transformagao martensitica induzida por tensao (SIM);

v' Maclagao (Twinning);

v' Escorregamento (Slip).

A sequéncia de transformacédo desses mecanismos de acordo com a % de
estabilizadores da fase B, pode ser melhor visualizada de acordo com a Figura 6 a

sequir:

% E=tabilizaderes da faze 5
—

—

Transformagdo -
Maclagdo Escorregamento

martensitica

Figura 6. Representacdo da mudanga de mecanismos de deformagao de acordo
com a % de estabilizadores da fase .
As propriedades mecanicas das ligas sao fortemente influenciadas pelo
mecanismo de deformacgao sofrido. Para deformagdes ocorridas por transformacéao

martensitica induzida por tensdo (S/M), as ligas apresentam grande deformacgao
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plastica e seu modulo de elasticidade apresenta-se baixo. Nas deformacdes
comandadas por escorregamento (Slip) as ligas apresentam pequena deformacéao
plastica e seu médulo de elasticidade apresenta-se maior. As propriedades de ligas
cuja deformagdo foi comandada por maclagao (Twinning), apresentam valores

intermediarios entre as outras duas (SAKAGUCHI, 2005 A; SAKAGUCHI, 2005 B).
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A seguir serdo descritas as etapas de obtenc¢do das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e
Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr compreendendo a preparacdo do material de partida, o
procedimento de fusdo e a preparagdo dos lingotes para posteriores tratamentos
térmicos. Em seguida, serdo descritos o processamento térmico e mecanico, além
da caracterizacdo microestrutural e caracterizagdo mecanica por meio de ensaio de

tracao e de microdureza.

4.1 OBTENGAO DAS LIGAS Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

As ligas estudadas neste trabalho foram produzidas em forno a arco com
eletrodo n&o consumivel de tungsténio e atmosfera de argbénio. Como material de
partida, foram empregadas chapas de titédnio, nidbio, zircbnio e tantalo, de pureza
comercial, com espessura de 2 e 3 mm. Os materiais, previamente cortados e
decapados (HF e HNO3), foram pesados nas proporgdes adequadas a obtencéo de
lingotes de aproximadamente 160 g. A fusdo do material foi realizada em multiplas
etapas (5 fusbes e 8 passes) para garantir sua homogeneidade. Foi utilizado, na
fusdo, argonio de alta pureza sob pressdo de 150Torr, e a corrente empregada foi
de aproximadamente 400 A. Além disso, as ligas foram pesadas antes e depois da

fusdo para apurar possiveis perdas de massa.
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(b)

ah

\ Secéo longitudinal do Lingote
/ O

(c)
Secéo transversal do Lingote

Figura 7 — Lingote fundido: (a) no cadinho depois do resfriamento; (b) fora do forno;
(c) desenho esquematico.

4.2 PROCESSAMENTO TERMOMECANICO DAS LIGAS Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-

35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

Inicialmente foram retiradas amostras das ligas na dire¢cdo transversal na
regido central do lingote fundido, empregando-se disco de diamante, as quais foram
submetidas a diferentes condigbes de tratamento térmico para identificar a melhor
condicao de tratamento de solubilizagdo. Os lingotes produzidos foram decapados e

encapsulados a vacuo em tubos de quartzo para o tratamento de solubilizagao.
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Apos a solubilizagao, todo o material foi forjado a frio até o didmetro de 6 mm
com comprimento util de 30 cm, passando por novos tratamentos térmicos de

recristalizacio.

Para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr, as condi¢des de temperatura e tempo de
solubilizacido e de recristalizagao, estao descritas na Tabela 5, considerando tratar-
se de uma liga Ti-pB cuja temperatura de transi¢cao a=f3 pode ser estimada em 795°C

(OKAZAKI, 2001),

Tabela 5 — Condi¢des de tratamentos termomecanicos empregados na liga Ti-
41,1Nb-7,1Zr

Tratamentos térmicos realizados na liga Ti-41,1Nb-7,1Zr

Solubilizacdao 900°C/30min WQ

Solubilizacdo 900°C/M1hWQ

Solubilizacao 1000°C/30min WQ

Solubilizacdo 1000°C/H1MhWQ

Solubilizacdo 1000°C/2h WQ

Solubilizacdo 1000°C/1h WQ recristalizacdo 1000°C/12h AC
Solubilizacdo 1000°C/H1h WQ recristalizacéo 1000°C/2h WQ
Solubilizacdo 1000°C/1h WQ recristalizacédo 1100°C/2h AC
Solubilizacdo 1000°C/H1hWQ recristalizacédo 1100°C/2h WQ
Solubilizacao 1000°C/2h WG recristalizacao 900°C/1h WQ
Solubilizacdo 1000°C/2h WQ recristalizacao 1000°C/1h WQ
Solubilizacdo 1000°C/2h WQ recristalizacédo 1000°C/2h WQ

Para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta, sé&o reportadas na literatura algumas
condigdes envolvendo processamento termomecanico de ligas do sistema Ti-Nb-Zr -
(Ta) compreendendo homogeneizagao a vacuo (900°C/96h), laminagao a quente ou
a frio, solubilizacdo com temperaturas variando entre 900 e 1100°C em intervalos de

tempo de 1 a 168 horas e em alguns casos, envelhecimento com temperaturas que
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variam de 600 a 700°C em intervalos de tempo de 1 a 4 horas (TANG et al., 2000;
BANERJEE et al.,, 2004; MORANT et al.,, 2003; GEETHA et al.,, 2004). Neste
trabalho as amostras foram tratadas de acordo com as condi¢cbes descritas na

Tabela 6:

Tabela 6 — Condigdes de tratamentos termomecanicos empregados na liga Ti-
35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

Tratamentos térmicos realizados na liga Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

Homogeneizacédo 1200°C/2h AC

Homogeneizagcao 1200°C/24h AC

Homogeneizagédo 1200°C/2h AC Solubilizagao 1200°C/6h WQ
Solubilizagao 1000°C/2h WQ

Solubilizagao 1000°C/6h WQ

Solubilizagao 1000°C/96h WQ

Solubilizagao 1100°C/2h WQ

Solubilizagao 1100°C/6h WQ

Solubilizagao 1100°C/96 WQ

Solubilizagado 1000°C/2h WQ Recristalizagdo 1000°C/2h WQ
Solubilizagao 1000°C/6h WQ Recristalizagao 1000°C/6h WQ
Solubilizagao 1000°C/96h WQ Recristalizagao 1000°C/96h WQ
Solubilizagdo 1100°C/2h WQ Recristalizagado 1100°C/2h WQ
Solubilizagado 1100°C/6h WQ Recristalizagdo 1100°C/6h WQ
Solubilizagdo 1100°C/96h WQ Recristalizagdo 1100°C/96h WQ
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4.3 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL E MECANICA DAS LIGAS Ti-

41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

Para caracterizar a microestrutura das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-5,1Ta-
7,1Zr utilizou-se técnicas de microscopia Optica, microscopia eletrénica de varredura
(MEV), microdureza e difragéo de raios X.

A caracterizacdo mecanica foi feita através de ensaios de tracdo para
determinacdo, de acordo com o estabelecido na norma ASTM ES8, do limite de
resisténcia, do limite de escoamento 0,2% off set, do modulo de elasticidade e

alongamento.

4.3.1 Caracterizacdo microestrutural das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-

5,1Ta-7,1Zr

Foram retiradas amostras do material, nas duas composi¢des propostas, nas
diferentes etapas do processo (fundido, homogeneizado, solubilizado e
recristalizado) para a realizagdo de andlise microestrutural empregando-se
microscopia Optica, microscopia eletrbnica de varredura (MEV). As amostras foram
preparadas utilizando-se técnicas convencionais metalograficas, compreendendo o
embutimento, o lixamento e o polimento. Apdés o polimento as amostras foram
atacadas quimicamente com a solugao “kroll” modificada (3ml HF + 8ml HNO3 +

100ml H,0) por imersdo e em seguida secas com ar quente.
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4.3.2 Caracterizacdo mecanica das ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr

Os ensaios de tragdo foram realizados em uma maquina de ensaios
mecanicos com atuador servo-hidraulico da MTS, modelo 810-23M, com capacidade

de 250 kN. Os corpos de prova foram produzidos de acordo com a norma E8 ASTM,

conforme mostra a Figura 8.

Figura 8. Desenho esquematico dos corpos de prova para ensaio de tragao.

Apos serem usinados, os corpos-de-prova foram lixados utilizando-se a
seguinte sequéncia de lixas de carbeto de silicio: 180, 220, 320, 400, 600 e 800

Mm, eliminando, assim, o0s riscos visiveis em um aumento de 20x no
estereoscopio.
Durante os ensaios de tracdo, foi utilizado extensémetro modelo MTS

634.12F21 para aquisicao dos dados de deformacao, com limites de deformacéao

de —10 a +50%, possuindo especificacdo adequada para a temperatura ambiente.
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As propriedades mecanicas obtidas por meio do ensaio de tragdo, de acordo
com o estabelecido na norma ASTM ES8, foram: limite de resisténcia, o limite de
escoamento 0,2% off set, modulo de elasticidade, redugcéo em area e alongamento.

Foram realizadas, também, medidas de microdureza Vickers utilizando
equipamento MICROMET 2004 da BUEHLER, a carga adotada foi de 100g e o

tempo de 30s. Foram tomadas, em média, 15 medidas para cada amostra.

4.3.3 Caracterizacdo microestrutural por difracdo de raios X das ligas Ti-

35,3Nb-5,1Ta-7,1Zr e Ti-41,1Nb-7,1Zr

Os resultados de difragdo de raios X foram obtidos a partir de pé das ligas e
apresentaram as seguintes dificuldades:
a) o elemento predominante na amostra, o titdnio, apresenta baixo espalhamento de
raios X, devido ao baixo numero atdémico (Z=22), dificultando a analise;
b) as fases a, a’, a”, B e o apresentam diversas reflexdes coincidentes, o que
dificulta a identificagdo precisa das fases;
c) como essas fases nao estdo catalogadas na forma de ligas, para a analise da

estrutura cristalina das ligas € necessario partir das estruturas do Ti.
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4.3.3.1 Preparacédo do p6 das ligas

O p¢ foi obtido pelo emprego de uma lima de ferro 8" da marca K&F; sendo
que as particulas de ferro desprendidas da lima foram separadas com auxilio de um
ima. Em seguida, os pos passaram por uma peneira de 180 “mesh” e depois foram
moidos em um graal de agata até que obtivessem um tamanho maximo de particula
de 80um. Os pos foram colocados em estufa a 100°C/2h para eliminar as tensdes

induzidas neste procedimento.

4.3.3.2 Medidas de raios X

A difratometria de raios X foi realizada em um equipamento da marca
Shimadzu modelo XRD-6000 (DEMAR/EEL), com passo angular de 0,05°, partindo
de 20 até 90°, empregando a voltagem no tubo de raios X de 40kV e amperagem de
30mA. A velocidade de varredura foi ajustada para 2°/min, com tempo de residéncia,
em cada passo, de 3s.

As medidas de difragao de raios X dos pds foram realizadas a temperatura
ambiente, utilizando-se radiagdo CuK,, de comprimento de onda 1,540598 A.

Os resultados de difracao de raios X das ligas estudadas foram analisados
considerando-se os dados da Tabela 4, que se encontra nas referéncias

bibliograficas.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE MICROESTRUTURAL DA LIGA TI-41,1Nb-7,1Zr

O fluxograma a seguir representa as condigdes de temperatura e tempo das

etapas do presente estudo.

Fusdo Ti-41.1Nb-7.1Zr

l Recristalizacao
Solubilizacédo 1100°C/2h WQ
1000°C/1h Forjamento a frio ’
Reducio de 89% 1100°Cl2h AC
1000°C/2h ¢
900°C/30min Recristalizacédo
900°C/1h Wi
900°C/1h d
ik Y
1000°C/30min Bh st

1000°C2h WQ

L
Ensaios de tracéo

De todas as condicbes descritas no fluxograma acima, obteve-se analise

microestrutural por meio de microscopia Optica e eletrbnica de varredura, e

respectivos valores de microdureza.
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5.1.1 Estrutura bruta de fuséo da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr

A Figura 9 apresenta a estrutura bruta de fusao da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr nas

regides base e topo obtidas por meio de microscopia Optica.

vy

1. {f;,k ‘.' 'a- :
TR

Figura 9. Micrografia éptica da estrutura bruta de fusdo da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr: (a)
regido de contato com o cadinho (base), (b) regiao do topo.

Observa-se uma pequena variagao morfolégica que representa o efeito das
diferentes velocidades de resfriamento do lingote imposto pelo fato do cadinho ser
refrigerado a agua. No topo, onde a taxa de resfriamento € menor, observa-se uma
tendéncia de aglomeragao dos precipitados, quando se compara com a regido da

base, que fica em contato com o cadinho refrigerado a agua.

5.1.2 Microestruturas da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada

As microestruturas da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr obtidas por microscopia O6ptica
apos tratamento de solubilizagédo e resfriamento em agua, nas seguintes condigdes:

900°C/30min, 900°C/1h, 1000°C/30min, 1000°C/1h e 1000°C/2h, estdo mostradas
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30’

nas Figuras 10 - 12 a seguir.

Figura 10. Micrografia 6ptica da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 900°C por 30 min
e 1h com posterior resfriamento em agua (WQ).

Figura 11. Micrografia 6ptica da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 1000°C por 30
min e 1h com posterior resfriamento em agua (WQ).
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(b)

Figura 12. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 1000°C por 2h com
posterior resfriamento em agua: (a) microscopia optica e (b) microscopia
eletrénica de varredura (MEV).
A Tabela 7 apresenta os valores médios de microdureza da liga na condigéo
bruta de fusdo e apds as seguintes condigdes de tratamento de solubilizagao e

resfriamento em &agua: 900°C/30min, 900°C/1h, 1000°C/30min, 1000°C/1h e

1000°C/2h.

Tabela 7 — Valores médios de microdureza da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr na condigao

solubilizada.
Condigdo da liga Microdureza Desvio
Ti-41,1Nb-7,1Zr (HV) padrao
900°C/30min 204 14
900°CM1h 181 2
1000°C/30min 177 5
1000°C/1h 174 3
1000°C/2h 188 5

Comparando-se as micrografias das Figuras 10 — 12 e os valores de
microdureza da Tabela 7, observa-se que, na condigdo de tratamento térmico a
900°C/30min, a solubilizagdo nao foi completa, havendo a ocorréncia de
precipitados, os quais foram responsaveis pelo maior valor de microdureza e

desvio padréo obtidos. Para a liga solubilizada a 1000°C/2h e resfriada em agua,
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mostrada na Figura 12, a microestrutura apresenta-se constituida de uma matriz
dendritica contendo precipitados. Com base na discussdo da Figura 5, apresentada
anteriormente, e considerando o tipo de resfriamento empregado acredita-se que os

precipitados sejam do tipo w(hexagonal ou trigonal), ndo sendo observada a formacgéao de
martensitas of e o (ANKEM et al., 1999; TANG et al., 2000; GEETHA et al., 2001; ZHOU

et al., 2004). Pode-se dizer que houve uma maior solubilizagdo para o tratamento a
1000°C/2h. Entretanto, como na sequéncia do trabalho havera deformacgéo a frio, que
podera contribuir com a quebra dessa estrutura dendritica remanescente, juntamente
com uma posterior recristalizagcdo, foram escolhidas as condicbes de 1000°C/1h e

1000°C/2h, e posterior resfriamento em agua, para seqtiéncia do trabalho.

5.1.3 Microestrutura da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr recristalizada

As Figuras a seguir apresentam a microestrutura do material forjado a frio, com
reducdo em area de 89%, e submetido a tratamento térmico de recristalizacdo nas

seguintes condicdes:
a) Solubilizada 1000°C/1h WQ, forjada e:
- recristalizada a 1000°C/2h WQ, Figura 13;
- recristalizada a 1100°C/2h WQ, Figura 14;
b) Solubilizada 1000°C/2h WQ, forjada e:
- recristalizada a 900°C/1h WQ, Figura 15;
- recristalizada a 1000°C/1h WQ, Figura 16;

- recristalizada a 1000°C/2h WQ, Figura 17.
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(b)

Figura 13. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/1h, forjada e
recristalizada a 1000°C/2h WQ, obtidas por: (a) microscopia 6ptica e (b)
microscopia eletronica de varredura (MEV).

(@ (b)

Figura 14. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/1h, forjada e
recristalizada a 1100°C/2h WQ, obtidas por: (a) microscopia 6ptica e (b)
microscopia eletrénica de varredura (MEV).

As microestruturas da liga solubilizada 1000°C/1h, forjada e recristalizadas a
1000°C e 1100°C (Figuras 13 e 14) sdo morfologicamente semelhantes sem a
presenca das marcas de deformacdo, com uma diferenga na distribuicdo dos
pontos escuros (possivelmente precipitados @”) na matriz, no entanto, nao

influenciaram nos valores de microdureza, 192 e 190 HV respectivamente.
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(b)

Figura 15. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 1000°C/2h, forjada e
recristalizada a 900°C/1h resfriada em agua, obtidas por: (a) microscopia éptica e
(b) microscopia eletrénica de varredura (MEV).

@ (b)

Figura 16. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 1000°C/2h, forjada e
recristalizada a 1000°C/1h WQ, obtidas por: (a) microscopia Optica e (b) microscopia
eletrénica de varredura (MEV).

Observa-se, na Figura 15, que as marcas devido ao processo de
acomodacao da deformacéo imposta ao material estdo presentes, indicando que
a recristalizacdo nao foi concluida. Nota-se, na Figura 16, que o aumento da

temperatura foi responsavel por uma eliminacéo parcial destas marcas e também
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por um relativo crescimento de grdo. Uma completa recristalizagéo foi obtida a

partir da condicao de tratamento a 1000°C/2h WQ, como mostra a Figura 17.

@ ()

Figura 17. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a 1000°C/2h, forjada e
recristalizada a 1000°C/2h WQ, obtidas por: (a) microscopia optica e (b)
microscopia eletronica de varredura (MEV).

Foram avaliadas também as mudangas microestrutrais para a condi¢cao
solubilizada 1000°C/1h WQ, forjada e recristalizada a 1000°C/2h e a 1100°C/2h,

com resfriamento mais lento, ao ar (AC), conforme apresentado nas Figuras 18 e

19.

Figura 18. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/1h, forjada e
recristalizada a 1000°C/2h AC, obtidas por: (a) microscopia optica e (b)
microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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(b)

Figura 19. Micrografias da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/1h, forjada e
recristalizada a 1100°C/2h AC, obtidas por: (a) microscopia optica e (b)
microscopia eletrénica de varredura (MEV).

Os pontos escuros (possivelmente precipitados o) distribuidos na matriz

observados nas Figuras 14 e 15 foram eliminados sob a condi¢cado de resfriamento
mais lento, ao ar (AC), para a temperatura de recristalizagdo de 1100°C/2h.
Observa-se, dos valores da Tabela 8, que as microdurezas foram reduzidas para

ambas as temperaturas de recristalizacdo sob resfriamento ao ar.

Tabela 8 — Valores médios de Microdureza Vickers da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr para
cada condicao de recristalizagao.

Condigao da liga Microdureza Desvio

Ti-41,1Nb-7,1Zr (HV) padrédo
Recristalizacdo 1000°C/2h AC 164 7
Recristalizacdo 1000°C/2h WQ 192 12
Recristalizacédo 1100°C/2h AC 167 8
Recristalizaiéo 1100°C/2h WQ 190 13
Recristalizacéo 900°C/1h (WQ) 166 27
Recristalizacdo 1000°C/1h (WQ) 172 4
Recristalizacdo 1000°C/2h (WQ) 169 4
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Para a condicao solubilizada, o maior valor de microdureza foi obtido a
1000°C/2h WQ (188 HV), que possivelmente encontra-se relacionada a presenca
dos precipitados da fase a", a qual estd associada ao endurecimento de ligas de
titdnio, conforme observado na Figura 12. Para o material tratado apds o forjamento,
em diferentes condi¢des, onde nao se observou a presenca de precipitados da fase
a" (Figuras 13 - 17), nao foi verificada uma variacdo significativa dos valores de

microdureza.

Foram realizadas microanalises para todas as condicbes de tratamento
térmico descritas anteriormente e apesar das diferengas morfolégicas os resultados

reproduziram a composi¢gdo nominal da liga.

5.2 DIFRACAO DE RAIOS X DA LIGA Ti-41,1Nb-7,1Zr

Os resultados de difragdo de raios X da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada
1000°C/2h WQ e recristalizada nas duas condi¢oes: 900°C/1h WQ e 1000°C/1h WQ
estdo mostrados na Figura 20, a seguir. Os picos sao relacionados apenas a fase 3
para ambas as condicbes de recristalizacdo. Contudo, ndo se pode afirmar que
outras fases nao estejam presentes. Entretanto, esse resultado esta de acordo com
a teoria de que para maiores quantidades de elemento (3 estabilizador ocorrera

apenas a formacéao da fase  (SACAGUCHI, 2005; HAO et al., 2007).
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Figura 20. Difratograma de raios X da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/2h
WQ e recristalizada nas duas condi¢des: 900°C/1h WQ e 1000°C/1h WQ.
Considerando os resultados parciais e as dificuldades relatadas
anteriormente, como sobreposicao de picos e falta de informagao sobre fases de

ligas, optou-se por nao realizar maiores investigagdes para as demais condigdes

desta liga.

5.3 PROPRIEDADES MECANICAS DA LIGA Ti-41,1Nb-7,1Zr
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Considerando os resultados das avaliagbes microestruturais, de raios X e de
microdureza foram escolhidos as seguintes condi¢cdes de tratamento para o estudo

de propriedades mecanicas:
a) Solubilizada 1000°C/1h WQ:
- recristalizada a 1100°C/2h WQ;
- recristalizada a 1100°C/2h AC;
b) Solubilizada 1000°C/2h WQ:
- recristalizada a 900°C/1h WQ;

- recristalizada a 1000°C/2h WQ.

A Figura 21 ilustra as curvas representativas tensao versus deformagao para
estas condigdes. As curvas tensao deformagdo de todos os ensaios sao

apresentados no Anexo 1.
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Figura 21. Curvas representativas de tensao versus deformacé&o para a liga
Ti-41,1 Nb-7,1Zr solubilizada 1000°C/1h WQ, forjada e recristalizada a: 1100°C/1h
WQ e 1100°C/2h AC; e solubilizada 1000°C/2h WQ, forjada e recristalizada a:
900°C/1h WQ e 1000°C/2h WAQ.

Observa-se que o material apresenta um comportamento ductii com
razoavel capacidade de deformagdo sem capacidade de encruamento. Este fato
confirma as observagdes microestruturais que mostram uma relativa facilidade de
acomodacado interna da deformacdo, observando-se as varias etapas de
deformacdo. Isto demonstra que as possiveis barreiras internas, como
precipitados e estruturas de defeitos, sdo superadas, conduzindo a um

comportamento tipico de um material elastico perfeitamente plastico.

A partir dos resultados dos ensaios de tragcdo foram obtidos: o limite de
resisténcia, de escoamento, modulo de elasticidade, reducdo em area e

alongamento, conforme Tabela 9. Considerando que n&o foi observado o
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fendbmeno do encruamento, o limite de resisténcia foi assumido como sendo o

limite de escoamento 0,2%.

Tabela 9 — Valores médios das propriedades mecanicas da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr
forjada tratada: 900°C/1h e 1000°C/2h seguida de resfriamento em agua.

, Ti-41.INb-7 AZr
Propriedades Solubilizada a 1000°C/1h WQ Solubilizada a 1000°C/2h WQ

ecanicas | Rec 1100°C/i2h AC| Rec. 1100°C/2h WQ | Rec. 900°C/h WQ | Rec, 1000°C/2h WQ
e g e snaE 680 + 3 600 £ 2 51547 490 £ 27
Rl 680 £ 3 600 £ 2 51517 490 £ 27
Hodulo & Blastadede 61+ 1 63+ 1 64+ 1 65+ 1
Reducio em drea (%) 70+1 75+1 96+6 83+4
Alongaments (%) 19¢1 13+1 16+2 162

Para a liga solubilizada a 1000°C/1h e recristalizada a 1100°C/2h observa-se
que a variagao na razao de resfriamento (WQ ou AC) ndo altera as propriedades.
Observa-se, também, que o aumento da temperatura de recristalizacéo (900°C —
1100°C) aumenta as propriedades de resisténcia da liga sem comprometer
significativamente a ductilidade, tanto em termos de alongamento quanto de

reducao de area.
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5.4 ANALISE MICROESTRUTURAL DA LIGA Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta

O fluxograma a seguir representa as condigdes de temperatura e tempo das

etapas do estudo da liga Ti-35,3Nb-7,1Ta-5,1Zr.

Fuséo Ti-35,3Nb-5,1Ta-7 12r

Homogeneizacéo

!

Solubilizacéo

| 1000°C/2h WQ |_’

| 1000°C/8h WQ I—'
1000°C/i96hWaQ  |—*
1100°Cr2h WQ —
1100°Cigh WQ —
1100°C/98h wa f——

1200°C/2h AC

Solubilizacéo

L

1200°C/24h AC

1200°C/2h WQ

Recristalizacéo

Forjamento a frio

Redugao de 89%

|

Recristalizacéo

1200°C/2h WQ |

1200°CI2h AC |

Ensaios de tracdo

_'l 1000°C/2h WQ |—
—"l 1000°C/8h WQ I*
—*| 1000°C/96h WQ
— 1100°Cr2h WQ
— 1100°Cigh WQ
—| 1100°C/96h WaQ

De todas as condigbes descritas no fluxograma acima, obteve-se analise

microestrutural por meio de microscopia Optica e eletrbnica de varredura, e

respectivos valores de microdureza. Das condi¢cdes destacadas em cinza obteve-se

valores de propriedades mecanicas por meio de ensaios de tragao.

5.4.1 Estrutura bruta de fusédo da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta

A Figura 22 apresenta a estrutura bruta de fusdo da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-

5,1Ta obtida por meio de micrografia dptica.
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Figura 22. Micrografia Optica da estrutura bruta de fusao da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-
5,1Ta: (a) regiao topo, (b) regiao intemediaria topo-base.

A variagcdo morfologica observada representa o efeito das diferentes
velocidades de resfriamento impostas pelo fato do cadinho ser refrigerado a agua.
No topo, onde a taxa de resfriamento € menor, observa-se uma formagao dendritica,
enquanto que na regido da base, que fica em contato com o cadinho, a estrutura é
mais proxima de uma tratada termicamente. Observa-se uma regido de transigao,

conforme mostra a Figura 22 (b), entre a regido de formagéo dendritica e a tratada.

5.4.2 Microestrutura da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta solubilizada

A Figura 23 mostra as micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta nas

diferentes condigcdes de solubilizagao.
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1000°C — WQ 1100°C - WQ
£ S o 3 - h:\\l" .: +

2h

6h

96
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Figura 23. Micrografias épticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta solubilizada a 1000°C
e 1100°C, para os tempos de 2, 6 e 96h, e resfriada em agua.

Considerando-se o tratamento de solubilizacdo a 1000°C e 1100°C observou-
se que as dendritas, tipicas da estrutura bruta de fusdo, foram parcialmente
eliminadas para o tempo de 96h. Devido a isso, uma investigagao alternativa foi
realizada incluindo um tratamento térmico anterior a solubilizagdo denominado
homogeneizagédo, cujo objetivo é auxiliar a busca por uma microestrutura
uniforme. Mesmo apresentando microestruturas sem uma completa solubilizacéo,
nas demais condigdes, foi possivel deforma-las a frio com uma reducdo em area

de 89%.
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A liga que foi homogeneizada a 1200°C/2h ainda apresenta marcas da matriz
dendritica da estrutura bruta de fusdo (Figuras 24 e 25), indicando que o tempo

de homogeneizagao nao foi suficiente. Com esses resultados, optou-se por um

tempo maior de homogeneizagao conforme mostram as Figuras 26 e 27.

Figura 24. Micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada a
1200°C/2h AC

Figura 25. Micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada a 1200°C/2h AC.
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Figura 26. Micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada a
1200°C/24h AC.

Figura 27. Micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada a 1200°C/24h AC.

Comparando-se as microestruturas da liga solubilizada (Figura 23) com as
microestruturas da liga homogeneizada (Figuras 26 e 27), observa-se que esta
ultima apresenta-se de forma mais regular, destacando-se uma possivel nucleagéo
de fase a partir do contorno de grdo conforme mostra a Figura 27. A Figura 25

mostra o inicio dessa possivel nucleagéao.
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Apds a homogeneizagdo de 1200°C/24h AC a liga foi solubilizada 1200°C/2h
resultando em uma microestrutura bastante uniforme, conforme se observa nas

Figuras 28 e 29 a seguir.

Figura 28. Micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta
homogeneizada a 1200°C/24h AC.e solubilizada 1200°C/2h WQ

Figura 29. Micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada a 1200°C/24h AC.e solubilizada
1200°C/2h WQ.
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5.4.3 Microestrutura da liga Ti-35,3NbTi-7,1Zr-5,1Zr forjada

As caracteristicas microestruturais da liga nas diferentes condi¢gdes de
tratamento apds forjamento rotativo a frio apresentaram uma distribuicdo néo
uniforme de tensdes, originadas pelo processamento mecanico, traduzidas como
linhas de deformacdo. A Figura 30 ilustra esse comportamento. Entretanto,
conforme observa-se na Figura 31, para um tempo de solubilizagdo mais longo a
microestrutura apresenta uma distribuicdo mais uniforme e mais suavizada de

tensoes.

S

,&{\.

)

Figura 30. Micrografias opticas da liga Ti-35,3NbTi-7,1Zr-5,1Zr forjada apds as
condigdes de solubilizagéo: (a) 1100°C/2h e (b) 1100°C/6h.

Figura 31. Micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta forjada apos
solubilizacdo a 1100°C/96h.
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5.4.4 Microestrutura da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta recristalizada

A Figura 32 apresenta as caracteristicas microestruturais da liga nas diferentes

condigbes de tratamento de recristalizagao.

300pm
—

Figura 32. Micrografias opticas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta recristalizada WQ: (a)
1000°C/2h; (b) 1000°C/6h; (c) 1000°C/96h; (d) 1100°C/2h; (e)1100°C/6h;
()1200°C/2h (homogeneizada 24h, solubilizada 2h).
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Observando a Figura 32, percebe-se que para a temperatura de
recristalizacdo a 1000°C o aumento do tempo proporcionou uma completa
recristalizacdo para 96h, entretanto, ocorreu um aumento significativo no tamanho
de grao, o mesmo acontecendo para a temperatura de 1100°C. Este é um fato que
compromete a resisténcia mecanica. Para a temperatura de 1200°C observa-se que
o tamanho de grdo é semelhante aquele obtido para a temperatura de 1100°C/6h.

A Figura 33 apresenta uma microestrutura mais uniforme, devido a condigcéo

de resfriamento imposta ser mais lenta e possibilitar uma estrutura mais estavel.

Figura 33. Micrografia 6ptica da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta recristalizada: a
1200°C/2h AC.

A Tabela 10 apresenta os valores médios de microdureza Vickers da liga Ti-
35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta nas condi¢gbes solubilizada, forjada a frio e recristalizada.
Nota-se que os valores de microdureza ndo variaram significativamente da
condicdo solubilizada para recristalizada para todas as condigcdes de tempo e
temperatura. Sendo assim, os maiores valores de microdureza foram observados

nos materiais deformados apds o processo de forjamento rotativo.
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Tabela 10 - Valores médios de microdureza Vickers da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta
submetida a diferentes rotas de processamento termomecanico.

Microdureza Vickers (HV)

Ti-35 ;:NT da":lﬁjr'EI 742 1000 8 1o
199, 9lR-w, T dern 1 oy 6h 96h 2h 6h 96h

Solubilizada 182+5 181+4 194+3 177+11 188+5 187:+4
Forjada a frio 226 +12 231 +7 235+10 228+8 236+12 237 +13
Recristalizada 186+6 188+3 187+11 180+7 185+8 186+8

Considerando-se os resultados microestruturais e de microdureza apresentados,
foram selecionadas as condi¢gées de tratamento a 1000°C/2h WQ, 1000°C/6h
wQ, 1100°C/2h WQ, 1100°C/6h WQ e 1200°C/2h AC para avaliagdo das

propriedades mecanicas.

5.5 DIFRACAO DE RAIOS X DA LIGA Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta

Os resultados de difragdo de raios X para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta sé&o
apresentados sdo mostrados na Figura 34. As condi¢gdes avaliadas foram:
homogenizada 1200°C/24h AC, homogeneizada e solubilizada 1200°C/2h WQ, e

homogeneizada, solubilizada e recristalizada a 1200°C/1h AC.
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Figura 34. Difratograma de raios X da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogenizada
1200°C/24h AC, solubilizada 1200°C/2h WQ e recristalizada a 1200°C/1h AC.
Considerando que os resultados sao caracteristicos apenas de picos da fase
B, assim como para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr, ndo se pode afirmar a auséncia que
outras fases de pelos motivos apresentados anteriormente. Entdo, optou-se por ndao

realizar maiores investigagdes para as demais condigdes desta liga.

5.6 PROPRIEDADES MECANICAS DA LIGA Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta

A Figura 35 ilustra o comportamento mecénico, por meio de ensaio de tragao,

da liga apds as diferentes condigbes selecionadas de tratamento de recristalizagéo
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(1000°C/2h WQ, 1000°C/6h WQ, 1000°C/96h WQ, 1100°C/2h WQ, 1100°C/6h WQ e

1200°C/2h AC). As curvas tensdo deformagdo de todos o0s ensaios séo

apresentados no Anexo 1.

600
;_td\ 400
=3 | Tratamentos Térmicos
3 1000°C/2h WQ
g 200 - | ——1000°C/6h WQ
— | ——1000°C/96h WQ
1 | ——1100°C/2h WQ
| ——1100°C/6h WQ
0 1200°C/2h AC
T T T T T T T T T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20

Deformacao (mm/mm)

Figura 35. Curvas tensao versos deformagao representativas das propriedades
mecanicas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta submetida a diferentes rotas de
processamento termomecanico.
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Nota-se que, independente das condigdes de tratamento térmico, todas as
curvas tém o mesmo aspecto, ou seja, apresentam um comportamento mecanico
tipico de um material elastico perfeitamente plastico e uma regido de instabilidade
com uma queda de tensdo bem suave até a ocorréncia da fratura, com excecéo da
condigdo 1200°C/2h AC. Para essa condigdo ocorre ligeiro encruamento com a

deformacéo e a ocorréncia nitida de patamar de escoamento.

As propriedades mecanicas obtidas a partir das curvas tensdo versus
deformacdo sdo mostradas na Tabela 11. Para as condicbes em que nao foram
observados o fenbmeno do encruamento, o limite de resisténcia das ligas foi
assumido como sendo o limite de escoamento 0,2%. Para a condi¢gao 1200°C/2h AC

o limite de escoamento foi definido tomando-se o seu valor inferior.

Tabela 11 — Valores médios das propriedades mecanicas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-
5,1Ta submetida a diferentes rotas de processamento termomecanico.

Ti-35,3Nb-7,12r-51Ta
: . Solubilizada a Solubilizada a Solubilizada a
e 1000°C/2h WQ 1000°C/6h WQ 1000°C/96h WQ
Rec. 1000°C/2h WQ| Rec. 1000°C/6h WQ [Rec. 1000°C/96h WQ
Limite de resisténcia (MPa) 5506 af0+8 528+3
Limite de escoamento 0,2% (MPa) 5506 af0+8 528+3
Madulo de elasticidade (GPa) 61+1 64 £1 61+4
Reducdo em drea (%) af +4 al+3 25+2
Alongamento (%) 18+2 17+ 1 14+ 1
Homogeneizada a
Solubilizada a Solubilizada a 1200°C/24h AC
Propriedades Mecanicas 1100°C/i2h WQ 1100°C/6h WQ Solubilizada a
1200°C/2h WQ
Rec. 1100°C/2h WQ| Rec. 1100°C/6h WQ | Rec. 1200°C/2h AC
Limite de resisténcia (MPa) 540 +6 82 +4 522+2
Limite de escoamento 0,2% (MPa) 540 +£6 82 +4 479+ 3
Madulo de elasticidade (GPa) 60 +1 61+1 58+ 1
Reducéo em area (%) 62+2 27 £1 50+ 1
Alongamenta (%) 17+£3 15+ 1 20+1
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De modo geral, as ligas apresentam caracteristicas interessantes para
aplicagdo como biomaterial devido a excelente ductilidade e baixo médulo de
elasticidade (58 a 64 GPa). A maxima resisténcia foi de 582 MPa e menor

ductilidade, em termos do alongamento foi de 20%.

Observa-se, ainda, na Figura 35, que o tempo de tratamento térmico de 6h, para
as temperaturas escolhidas, 1000 e 1100°C, foi um parametro efetivo no aumento

de resisténcia dessa liga.
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6 CONCLUSOES

O presente trabalho investigou as propriedades microestruturais e mecanicas das
ligas Ti-41,1Nb-7,1Zr e Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta (%em peso), as quais foram
produzidas em forno a arco e submetidas a uma sequéncia de processamento

termomecanico. Analisando os resultados, pode-se concluir:

1 - A rota de processamento da liga Ti-41,1Nb-7,1Zr que reuniu os melhores
resultados é composta de tratamento de solubilizagdo dos lingotes a 1000°C/2h
com resfriamento em &gua, resultando em uma matriz dendritica contendo
precipitados que possivelmente sejam do tipo w. Em seguida, forjamento rotativo
a frio e tratamento térmico de recristalizagcdo, a 1100°C/2h AC, permitiram a
obtencdo de uma microestrutura composta, possivelmente, apenas pela fase [3.
As principais propriedades mecanicas obtidas foram: resisténcia mecanica de 680
MPa, modulo de elasticidade de 61 GPa, ductilidade de 15%, e microdureza de

167 HV.

2 — Para a liga Ti-353Nb-7,1Zr-5,1Ta, a rota de processamento
compreendendo solubilizagao e recristalizacdo a 1100°C/6h WQ, apresentou as
melhores caracteristicas mecanicas, tais como, resisténcia mecanica de 582 MPa,
moddulo de elasticidade de 61 GPa, ductilidade de 15%, e microdureza de 185 HV.
Nao foi observada a presenga de precipitados na microestrutura da liga e acredita-
se que a mesma seja composta das fases 8 e w. Este comportamento global pode
ser explicado pela eficiéncia na recristalizagdo da liga quando submetida a esse

tratamento termomecéanico.

3 — As propriedades mecanicas da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta podem ser

consideradas proximas aquelas apresentadas na literatura (Niinomi, 1998), as quais
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sao: limite de resisténcia de 597 MPa, limite de escoamento de 547 MPa, modulo de

elasticidade de 55 GPa e ductilidade de 13%.

4 — Comparando as duas ligas produzidas, a partir das curvas de
tensdo/deformacao, verificou-se que ambas apresentam um comportamento tipico
de um material elastico perfeitamente plastico, sendo que a liga que nao contém Ta

apresentou maior valor de resisténcia sem comprometer o alongamento.

5 — Quanto aos valores dos mdédulos de elasticidade, ambas as ligas
apresentaram 61 GPa, estes sido considerados altos comparados a 55 GPa,
apresentado na literatura (Niinomi, 1998), mas encontram-se dentro dos valores,
incluindo-se as demais caracteristicas mecanicas, considerados satisfatorios para

aplicacdo como biomaterial.

6 — Baseando-se nessas consideragdes, conclui-se que o objetivo deste
trabalho foi atingido, visto que a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr apresentou propriedades

mecanicas superiores a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta e mesmo modulo de elasticidade.
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Ti-41,1Nb-7,1Zr
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Figura 1. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 900°C/1h resfriada em

agua (WQ).

Tabela 1 — Valores médios das propriedades da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr forjada tratada:

900°C/1h seguida de resfriamento em agua.

Propriedades Mecéanicas Forjada e tratada 900°C/1h

wWQ)
Limite de resisténcia (MPa) 515+7
Limite de escoamento (MPa) 515+7
Médulo de elasticidade (GPa) 64 £1
Redugéo em area (%) 56 +6
16 +2

Alongamento (%)
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Figura 2. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 1000°C/2h resfriada em

agua (WQ).

Tabela 2 - Valores médios das propriedades da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr forjada tratada:
1000°C/2h seguida de resfriamento em agua (WQ).

Propriedades Mecanicas

Forjada e tratada 1000°C/2h

(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 490 +27
Limite de escoamento (MPa) 490 +27
Médulo de elasticidade (GPa) 65 +1
Reducéo em area (%) 83 +4
Alongamento (%) 16 £2
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Figura 3. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 1100°C/2h resfriada em

agua (WQ).

Tabela 3 - Valores médios das propriedades da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 1100°C/2h resfriada em

agua (WQ).
Propriedades Mecéanicas Forjada e tratada 1100°C/2h
(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 600 £2
Limite de escoamento (MPa) 600 £2
Médulo de elasticidade (GPa) 63 +1
Reducéo em area (%) 75+1
Alongamento (%) 13 +1
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Figura 4. Curvas tensao x deformagao para a liga Ti-41,1Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 1100°C/2h resfriada ao

ar (AC).

Tabela 4 - Valores médios das propriedades da liga Ti-41,1 Nb-7,1Zr solubilizada a
1000°C/1h resfriada em agua (WQ); forjada e recristalizada 1100°C/2h resfriada ao

ar (AC)
Propriedades Mecanicas Forjada e tratada 1100°C/2h
(AC)
Limite de resisténcia (MPa) 680 £3
Limite de escoamento (MPa) 680 £3
Médulo de elasticidade (GPa) 61+1
Redugéo em area (%) 70 £1
Alongamento (%) 15 +1
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Figura 5. Curvas tensao x deformagao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1000°C/2h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1000°C/2h
resfriada em agua (WQ).

Tabela 5 - Valores médios das propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta
solubilizada 1000°C/2h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1000°C/2h
resfriada em agua (WQ).

Propriedades Mecanicas Solubilizada, forjada e recristalizada 1000°C/2h
(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 550 £6
Limite de escoamento (MPa) 550 £6
Modulo de elasticidade (GPa) 61 £1
Redugéo em area (%) 57 £4

Alongamento (%) 18£2
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Figura 6. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1000°C/6h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1000°C/6h
resfriada em agua (WQ).

Tabela 6 - Valores médios das propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta
solubilizada 1000°C/6h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1000°C/6h
resfriada em agua (WQ).

Propriedades Mecénicas Solubilizada, forjada e recristalizada 1000°C/6h
(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 570+8
Limite de escoamento (MPa) 570+8
Médulo de elasticidade (GPa) 64 +1
Redugéo em area (%) 503

Alongamento (%) 17 £1
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Figura 7 Curvas tensao x deformacao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta; solubilizada
1000°C/96h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1000°C/96h resfriada

em agua (WQ).

Tabela 7 - Valores médios das propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1000°C/96h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada
1000°C/96h resfriada em agua (WQ).

Propriedades Mecanicas

Solubilizada, forjada e recristalizada

1000°C/96h (WQ)

Limite de resisténcia (MPa)
Limite de escoamento (MPa)
Médulo de elasticidade (GPa)
Redugéo em area (%)

Alongamento (%)

528 £3

528 £3

61+4

25+2
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Figura 8. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1100°C/2h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1100°C/2h

resfriada em agua (WQ).

Tabela 8 - Valores médios das propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1100°C/2h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1100°C/2h

resfriada em agua (WQ).

Propriedades Mecanicas

Solubilizada, forjada e recristalizada 1100°C/2h

(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 540 £6
Limite de escoamento (MPa) 540 £6
Maodulo de elasticidade (GPa) 60 +1
Reducéo em area (%) 62+2
Alongamento (%) 17 +£3
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Figura 9 Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta; solubilizada
1100°C/6h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1100°C/6h resfriada em

agua (WQ).

Tabela 9 - Valores médios das propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta;
solubilizada 1100°C/6h resfriada em agua (WQ), forjada e recristalizada 1100°C/6h

resfriada em agua (WQ).

Propriedades Mecanicas

Solubilizada, forjada e recristalizada 1100°C/6h

(WQ)
Limite de resisténcia (MPa) 528 £4
Limite de escoamento (MPa) 528 £4
Médulo de elasticidade (GPa) 61+1
Redugéo em area (%) 27 £1
Alongamento (%) 15 +1
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Figura 10. Curvas tensao x deformacgao para a liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta
homogeneizada 1200°C/24h resfriada ao ar (AC), solubilizada 1200°C/2h resfriada
em agua (WQ), forjada e recristalizada 1200°C/2h resfriada ao ar (AC).

Tabela 10- Propriedades da liga Ti-35,3Nb-7,1Zr-5,1Ta homogeneizada 1200°C/24h
resfriada ao ar (AC), solubilizada 1200°C/2h resfriada em agua (WQ), forjada e

recristalizada 1200°C/2h resfriada ao ar (AC).

Propriedades Mecéanicas

Homogeneizada, solubilizada, forjada e

recristalizada 1200°C/2h (AC)

Limite de resisténcia (MPa)
Limite de escoamento (MPa)
Modulo de elasticidade (GPa)
Reducéo em area (%)

Alongamento (%)

+

+

+

+

+




