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Resumo. O objetivo principal do trabalho € o levantamento das propriedades mecanicas
relativas ao comportamento ciclico e monoténico do nidbio puro. O estudo se insere no
contexto da biomecanica, visando a anélise de materiais utilizados para implantes protéticos
em seres vivos. Foram levantadas as curvas de tracdo monotbnica, com identificacdo de
propriedades classicas como modulo de elagticidade, limite de escoamento e limite de
ruptura, além da identificacdo dos parametros de encruamento relativos a lei de Ramberg-
Osgood. Verificou-se também a influéncia da taxa de deformacéo nos ensaios. Dos ensaios
de fadiga de alto ciclo, feitos em tracéo-compressao, foram construidas as curvas tensdo X
vida (SN). Em relacdo a fadiga de baixo ciclo, diversos aspectos foram analisados :
construcéo dos lagos de histerese, com determinacéo das deformacdes elasticas e plasticas,
verificacdo dos processos de endurecimento e/ou amolecimento ciclicos e verificacdo do tipo
de encruamento. Finalmente, analises complementares como testes de dureza e
caracterizacdo da fratura pelo MEV foram realizadas. Os resultados mostraram boas
caracteristicas mecanicas do niéhio para aplicaces em biomecanica.
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1. INTRODUCAO

Diversos trabalhos tém sido redizados, visando encontrar e estudar meateriais
biologicamente compativeis que permitam a utilizacdo em salde. Neste sentido, o titanio tem
sido o material de escolha da maioria dos grupos de pesguisa e desenvolvimento de implantes.
As propriedades mecanicas e biologicas deste material s8o bem conhecidas. Outro material
gue vem recebendo atencdo € o nidbio. Alguns estudos tém demonstrado boas propriedades
de biocompatibilidade e osseointegracdo do niobio (Bever, 1986; Lemons & Natiella, 1986;



Schider, 1986; Skalak, 1983). Uma aplicacdo interessante que vem sendo estudada (Barbosa
et al., 1997) é a utilizacdo do nidbio em reabilitacdo protética, como suporte de proteses
dentais implanto-suportadas (Barbosa, 1997). A possivel utilizagdo do niébio como material
para implantes passa pela conhecimento preciso de suas propriedades mecéanicas e pela
confirmacdo de suas propriedades biologicas. Este estudo é parte de um projeto para
utilizacdo do nidbio como material para implantes em Odontologia, desenvolvido entre os
Departamentos de Engenharia Mecanica e de Odontologia da Universidade Federal de
Uberlandia. O objetivo principal do presente trabalho € de apresentar as propriedades
mecanicas monotonicas e ciclicas do nidbio puro.

O material utilizado neste trabalho foi o nidbio puro, fornecido pela CBMM
(Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineragdo), em forma de barras cilindricas. Numa
primeira etapa foram levantadas as curvas de tragcdo monotdnica, com identificacdo das
propriedades cléssicas como modulo de elasticidade, limite de escoamento e limite de ruptura.
Foram também identificados os pardmetros de encruamento relativos a lei de Ramberg-
Osgood. Numa segunda etapa realizou-se o0s ensaios de fadiga de alto e baixo ciclo. Dos
ensaios de fadiga de alto ciclo, feitos em controle de carga, foram construidas as curvas tensao
X vida (S-N). Em relagdo a fadiga de baixo ciclo, realizada em controle de deformacéo,
diversos aspectos foram analisados : construcdo dos lagos de histerese com determinacdo das
deformagbes elasticas e plasticas; verificacdo dos processos de endurecimento e/ou
amolecimento ciclicos e verificagdo do tipo de encruamento. Finalmente, analises
complementares como testes de dureza e caracterizacdo da fratura pelo MEV foram
realizadas.

2. ENSAIO DE DUREZA

O ensaio de dureza Vickers foi feito com carga de 20 kgf, num tempo de aplicacdo da
carga de 60s. O resultado médio para um total de 7 ensaios, obtidos cada um pela média de 3
medidas, foi de 120 HV. Egte valor é comparavel com algumeas ligas de aluminio tratadas ou
acos com baixo teor de carbono.

3. ENSAIO DE TRACAO

Ostegtes de tracéo foram realizados em uma Maguina Universal de Ensaios (MTS-810,
com capacidade de 250 kN), acoplada a um sistema de controle e aquisicdo de dados. A
velocidade dos testes, feitos em controle de deslocamento, foi de 1 mm/min. (~ 0,017 mm/s).
A deformacgéo foi medida através de um extensdmetro de 25 mm de comprimento Util.
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Figura 1 — Geometria do corpo de prova de tracao.



Como exemplo dos 10 ensaios realizados, a Fig. (2) apresenta o resultado de um ensaio de

tracdo caracteristico do nidbio puro.
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Figura 2 - Curva tipica tensdo-deformacao obtida nos ensaios de tracao do nidbio puro.

Nota-se que 0 material apresenta caracteristicas de ductibilidade bastante acentuadas, com
deformacdes correspondentes a ruptura completa superiores a 30%. A Figura (3) mostra um
corpo de prova rompido, evidenciando a significativa estriccdo da segdo rompida.

Figura 3 — Vista do corpo de prova de tracdo rompido.

Os resultados obtidos no ensaio de tragdo para as diversas caracteristicas mecanicas estéo
resumidos na tabela (1). Os valores mostrados sdo o resultado de uma média de 10 ensaios.
Na realizacdo destes ensaios notou-se alguma variacdo das propriedades. I1sto pode ser
explicado pelo fato de que as propriedades de tragdo do nidbio puro sdo altamente
dependentes da pureza do material (ASM, 1983).

Tabela 1 - Propriedades mecanicas do niébio puro : ensaio de tracao.

Estriccdo | Limite de resisténcia| Def. no limite de Limite de escoamento Mddulo de
RA (%) o (MPa) resisténcia ¢ (%) 0. (MPa) elasticidade
E (GPa)
90 349 15 267 100

Foram feitos também ensaios com diferentes velocidades de deformacdo. Os resultados
mostraram gque o comportamento das curvas sofre influéncia quando velocidades diferentes
sd0 usadas, conforme mostra a Fig. (4). Pode-se notar que o material € ligeiramente sensivel a
variacdo da taxa de deformacdo, ou seja, ele endurece a medida que a taxa de deformacéo

aumenta.
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Figura 4 - Influéncia da velocidade de deformagédo nos ensaios de tracéo.
Pela ordem crescente da numeracgédo das curvas, taxa = 1, 5, 10, 20 e 30 mm/min.

Com relagd@o aos parametros de encruamento relativos a fase plastica, a identificacéo foi feita
utilizando-se alel de Ramberg-Osgood (Chaboche, 1985):

as: ay+ KY c":p:uMY (1)

onde oy é o limite de elasticidade (limite de escoamento), Ky é o coeficiente de resisténcia
plastica e My € o expoente de encruamento.

Os parédmetros foram identificados através de uma técnica de otimizacdo, que calcula o
minimo de uma funcéo de diversas variaveis, sujeitas a restricbes de limite. Esta metodologia
se insere na classe de problemas de identificacdo paramétrica, onde uma funcdo erro que
expressa a diferenca entre os valores analiticos e experimentais deve ser minimizada. Em
Nnosso caso 0s valores analiticos sdo dados pelas tensdes definidas pela Eq. (1), e os valores
experimentais foram agueles efetivamente medidos nos ensaios. Esta técnica de identificagdo
€ geral e particularmente bem adaptada a ensaios ndo triviais, onde diversos parametros
devem ser identificados simultaneamente. Os valores encontrados (Ky = 308 MPa, My = 1.83,
oy=285 MPa, para o exemplo da Fig. (5)) possibilitaram a obtencdo de uma curva com
melhor aproximacdo da curva experimental em relagdo a curva obtida pela regressao linear
classica, conforme mostraaFig. (5).
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Figura 5 — Curvas da fase plastica, obtidas por regresséo linear (a) e otimizacéo (b).



4. ENSAIO DE FADIGA DE BAIXO CICLO

Para determinacéo das propriedades relativas a fadiga de baixo ciclo foi utilizado o
método convencional, onde véarios corpos de prova semelhantes so submetidos a amplitudes
de deformacdo diferentes (Giordani et a., 1997; Lyakishev et a., 1984; Madayag, 1969). Os
corpos de prova dos ensaios de fadiga tém as dimensbes mostradas na Fig. (6).
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Figura 6 - Corpo de prova de fadiga.

Em relacéo a fadiga de baixo ciclo, no presente estudo ndo foi efetuada a modelizacéo do tipo
deformagdo x numero de ciclos para romper. Foram feitos estudos relativos ao
comportamento tensdo-deformacéo ciclico. Para tal, os pardmetros a serem identificados
foram obtidos a partir do lago de histerese, mostrado na Fig. (7).

Figura 7 - Ensaio de fadiga de baixo ciclo - lago de histerese.

Os parametros indicados na Fig. (7) sdo definidos como :

&= deformacéo elagtica;
&, = deformagdo plastica;
& = deformacéo total;

or = tensdo total.

Os parametros de controle do ensaio de fadiga de baixo ciclo foram os seguintes : controle em

deformacdo total com extensdmetro; R = Opa/ Omin = -1; onda senoidal com frequéncia de 0.5
Hz. Foi realizado um total de 15 ensaios. As amplitudes de deformacéo total utilizadas
estavam entre 0.5% e 2 %. Na Figura (8) € mostrado um resultado do ensaio de fadiga de
baixo ciclo.
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Figura 8 - Fadiga de baixo ciclo - lago de histerese.

Pela Figura (8) pode-se notar que o carregamento ciclico provocou um processo de
amolecimento do material. Embora existissem variagoes, a estabilidade das tensdes acontecia
para um nimero de ciclos inferior a 100. A Figura (9) mostra uma comparacdo das curvas
ciclicas de tensdo-deformagdo com uma curva de tragdo monoténica. Os pontos indicados por
(o) foram obtidos segundo os lagos de histerese estabilizados, para diferentes niveis de
deformagdo. A rigor o material mostra um comportamento ciclicamente indefinido, embora a
maioria dos pontos indiquem uma tendéncia ao endurecimento. Se considerarmos os estudos
de Manson (Araljo, 1996), a indefinicdo no comportamento ciclico do nidbio pode ser
explicada pela relacéo entre o limite de resisténcia (o;) e o limite de escoamento (oe), da
seguinte forma : se 6;/0. > 1.4, 0 material endurece ciclicamente; se 0i/0e < 1.2, 0 material
amolece ciclicamente; se 1.2 < g/0. = 1.4, 0 comportamento tende a ser ciclicamente
indefinido. Em nosso caso a relagdo obtida foi : oi/oe U 1.3. Outro fator que pode ter
influenciado o comportamento ciclico do niébio, quando comparado com o monoténico, é a
influéncia da velocidade de deformag&o nos ensaios, conforme mostrou a Fig. (4).

Os diversos ensaios realizados indicam que o material apresenta um processo de
encruamento proximo ao isotropico, ou segja, ha curva de tragdo-compressdo, existe uma
relacdo antissimétrica das partes relativas a tracéo e compressao.
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Figura 9 - Comparacédo da curva de tracdo monotdnica (-) com a fadiga de baixo ciclo estabilizada (o).



5. ENSAIO DE FADIGA DEALTO CICLO

Os parametros de ensaio utilizados na fadiga de alto ciclo foram os seguintes : controle

em carga; R = O,/ Omin = -1; onda senoidal com frequéncia de 30 Hz. Foi realizado um total de
20 ensaios, com amplitudes de tensdo diferentes. Nas Figs. (10) e (11) é mostrado o resultado
dos ensaios de fadiga de alto ciclo. Trata-se da curva SN (tensdo x nimero de ciclos para
falhar ou curva Tensdo-vida). Foram feitos dois tipos de equacionamento : modelo linear
semi-logaritmico e modelo log-log. Conforme pode ser verificado, os resultados sdo bastante
proximos.
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Figura 10 - Fadiga de alto ciclo para o niébio puro - curva S-N semi-logaritmica.
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Figura 11 - Fadiga de alto ciclo para o niébio puro - curva S-N log-log.

Com relacdo ao modelo linear semi-logaritmico, o resultado daidentificagdo foi 0 seguinte :
0= Out—BIn(N) > Ouit = 252.65 MPa, B =4.0 MPa 2

O equacionamento segundo o modelo log-log resultou em::

b

o=aN > a= 257.41 MPa, b= -0.0192 3



N&o foi possivel a comprovacdo da existéncia de um limite de fadiga para o niébio puro. Se

fizermos uma projecdo para N = 10’ ciclos, obtemos o seguinte limite de fadiga : Giim = 188
MPa.

6. ANALISE DA FRATURA NA FADIGA

A Figura (12) apresenta as microestruturas observadas por microscopia eletronica de
varredura (MEV) na se¢do fraturada do ensaio de fadiga de alto ciclo.

(d)

Figura 12 - Microestrutura da superficie fraturada no ensaio de fadiga de alto ciclo.

A Figura (12-a) apresenta uma vista geral da secdo fraturada. Pode-se notar que do lado
esquerdo, onde se inicia a fissuracdo, a fratura € do tipo ddctil. A medida que o processo de
ruptura da secéo avanca para o lado direito, a fratura passa a ser do tipo fragil. A Figura (12-
b) mostra a regido ductil da fratura, caracterizando zonas com deformacdo plastica e a
presenca de microtrincas. A Figura (12-c) ilustra as bandas de avango da fratura (edtrias).
Nota-se que 0 espacamento € relativamente constante, pois o ciclo de tensdes aplicadas é fixo.
Finalmente, a Fig. (12-d) mostra a regido de fratura fragil da secdo (lado direito), que
apresenta uma superficie menos irregular, devido a rgpida propagacéo da ruptura. Em relacéo
ao processo de fratura no ensaio de fadiga de baixo ciclo, este ocorreu de forma semelhante ao
ensaio de tragdo, apresentando uma significativa estriccao da secéo.



7. ANALISE BIOMECANICA

Os valores obtidos para as propriedades mecanicas do niébio puro mostram que este
material pode ser bem adaptado para aplicagdes em implantes médicos. Isto confirma estudos
internacionais que apontam neste sentido (Bever, 1986; Lemons & Natiella, 1986; Schider,
1986; Skalak, 1983). Embora as propriedades de tracéo do nidbio puro sgam inferiores as
propriedades do titanio (o = 550 MPa, g, = 450 MPa, E = 110 GPa) (Saha, 1986), elas séo
compativeis com os niveis de esforcos da maioria das aplicacbes em biomecanica. As
propriedades de tracéo estdo préximas as propriedades dos agos com baixo teor de carbono.

Em relacéo aos resultados obtidos nos estudos de biocompatibilidade e osseointegracéo,
as conclusdes preliminares indicam que (Barbosa, 1997) : ndo foram encontrados sinais de
inflamacdo na area implantada, o que confirma a compatibilidade biol6gica; foi verificada
uma grande tendéncia a deposicdo de tecido 0sseo na superficie dos implantes, atestando a
possibilidade de que o material seja incorporado ao 0sso, permitindo ancoragem diretamente
em 0sso vital.

8. CONCLUSAO

Os resultados e discussbes apresentados neste trabalho sdo preliminares e devem ser
aprofundados. Estes resultados indicam que o nidbio possui boas propriedades mecénicas e
bioldgicas que podem viabilizar a sua utilizacdo no meio organico. A possivel aplicacdo do
nidbio como material de ancoragem para implantes dentais € um projeto em desenvolvimento
(Barbosa, 1997). Com relacéo aos ensaios de tracdo, as propriedades obtidas evidenciaram um
comportamento bastante ductil do material. Na fase plastica, a identificacdo dos parametros
de Ramberg-Osgood foi melhorada quando se utilizou a técnica de otimizacéo.

Os ensaios de fadiga de alto ciclo mostraram que o processo de ruptura do material €
composto de duas fases bem distintas de fratura ductil e fragil. A fadiga de baixo ciclo
mostrou que o0 comportamento tensdo-deformacdo ciclico tende a uma indefinicdo. Outras
analises do comportamento ciclico devem ser investigadas, como o efeito da tensdo média, os
danos cumulativos, etc.
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EXPERIMENTAL CHARACTERIZATION OF THE MONOTONIC AND CYCLIC
BEHAVIOR OF PURE NIOBIUM FOR BIOMEDICAL APPLICATIONS

Abstract. The main objective of this work is to raise the mechanical properties related to the
monotonic and cyclic behavior of pure niobium. The study is enclosed in the biomechanics
context in order to analyze the materials that are used in implant devices for living beings.
The monotonic tensile curves were raised and classical properties such as Young’s modulus,
yield strength and ultimate strength were determined. The hardening parameters related to
Ramberg-Osgood law were identified and we also verified the influence of deformation rates
in the monotonic behavior. The Strength x Life curves (SXN diagram) were constructed from
high cycle fatigue tests, using complete reversed tenson and compression load. Several
aspects of low cycle fatigue testes were observed: hysteresis loops; softening and hardening
process and hardening cyclic law. Finally, we made complementary analysis like hardness
tests and fracture characterization using Electronic Microscopy. The results have shown that
pure niobium could be a good material for biomedical applications.

Key Words: Niobium, Tension, Fatigue, Biomechanics.



