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Resumo: O presente trabalho apresenta os principais resultados da caracterizacdo microestrutural da liga Ti-35Nb-
7,5Ta (% em peso) deformada por laminacdo a frio. As ligas de titanio do tipo £, que é o caso da liga estudada neste
trabalho, sio formadas por elementos biocompativeis como o Nb e 0 Ta, e assm, podem ser utilizadas como materiais
para a confeccao de implantes ortopédicos. As amostras analisadas neste trabalho foram obtidas a partir de lingotes
cilindricos de 80g e 100g, fundidos em forno de fusdo a arco voltaico, homogeneizados a 1000°C durante 8 horas e
resfriados rapidamente em agua. Apos esse procedimento a microestrutura resultante € formada pelas fases £ e
martensita ortorrémbica (a”’ ). Em seguida as amostras foram deformadas por laminagao a frio em miltiplos passes
até a reducdo maxima de 84%. A caracterizagdo microestrutural foi realizada utilizando microscopia éptica (MO),
difracao de raios-X, medidas de microdureza Vickers e medidas de emissdo acustica para o levantamento do médulo
de elasticidade. Os resultados mostram que ha a ocorréncia de orientagdo da fase martensitica em relacéo ao sentido
de laminagdo durante a deformacéo plastica para as amostras deformadas até 31% e que também ocorre uma
variacdo do mddul o de elagticidade com 0 aumento da deformacao.
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1. INTRODUCAO

Os implantes metdlicos constituem alternativa interessante para restaurar estruturas Osseas danificadas. Para
produzir tais implantes, diversos tipos de materiais podem ser empregados, sendo o ago inoxidavel a primeira liga
metdlica a ser utilizada, que mais tarde, perdeu espaco para a liga Co-Cr devido a sua resisténcia a corrosdo e
propriedades mecéanicas.

A partir da década de 1940, foi introduzido o titanio comercialmente puro como material paraimplante cirdrgico e
a partir da década de 1960, a liga Ti-6Al-4V substituiu-o em vérias aplicactes biomédicas, por apresentar propriedades
superiores, tais como elevada resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo. Além disso, também apresenta menor
maodul o de el asticidade quando comparada com outras ligas utilizadas em implantes ortopédicos, como o ago inoxidével
e a liga Co-Cr-Mo, que possuem mddulo de dasticidade proximo a 200 GPa e valores superiores a 250 GPa,
respectivamente, o que € incompativel com a aplicacdo ortopédica como serd anaisado a seguir.

No caso de materiais metdicos a serem empregados em implantes ortopédicos constata-se que algumeas ligas de
titnio podem atender satisfatoriamente aos requisitos, como ocorre na restauracao das funcdes da articulagdo coxo-
femoral pelacirurgia de reconstrucéo total de quadril. Neste caso, a prétese € constituida por trés partes: uma pega que é
presa ao quadril, confeccionada em material polimérico, uma haste metdlica que é inserida no fémur e uma esfera
fabricada em materia metélico ou ceramico, que atua fixada na haste metalica.

Quando sdo utilizados materiais com maédul os de €l asticidade superiores ao do 0sso para a confecgdo de implantes,
ocorre transferéncia insuficiente da tensdo para 0 0sso, 0 que pode causar a degradacdo Gssea e consequentemente, a
osteoporose (Tarr, 1983), que em Situagdes extremas, pode levar a fratura do fémur.

As caracteristicas das ligas de titanio do tipo B fazem dessas ligas materiais promissores na confecgdo de implantes
metdlicos. Essas ligas sdo compostas por materiais biocompativeis, como o nidbio, o tantalo e o zircdnio, e apresentam
maodul o de dasticidade menor quando comparadas com o das ligas o+, podendo variar de 55 a 85 MPa, para algumas
ligas detiténio do tipo B (Niinomi, 1998). Além disso, apresentam comportamento adeguado com relacdo aresisténciaa
corrosdo, sendo esta uma caracteristica muito importante, pois, em geral, os fluidos corporais tém pH &cido em torno de
7,4 e também contém uma variedade de acidos organicos e outros componentes, compondo um meio em que o titénio é
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totalmente imune. Uma desvantagem das ligas de titénio € que e as apresentam custo maior quando comparadas com as
demais ligas utilizadas na confecgdo de implantes.

Este trabalho apresenta os resultados da caracterizagdo microestrutural da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso)
deformada por laminacgéo a frio com o objetivo de avaliar suas propriedades mecénicas tendo em vista os requisitos de
seu uso em implantes ortopédicos.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O materia de partida foi obtido a partir de lingotes cilindricos contendo 80 e 100 g da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em
peso). Esses lingotes foram fundidos em forno a arco-voltéi co, em seguida encapsulados em tubos de quartzo sob vacuo
e solubilizados a 1000°C por 8 h e resfriados rapidamente em agua. ApGs esse processo, as amostras foram deformadas
por laminagdo a frio em seis passes, sem recozimento intermediario, as reducdes obtidas em cada passe foram iguais a
14, 31, 52, 63, 74 e 84% em relagdo a amostra inicial. A cada passe de laminagdo, uma amostra foi removida para a
caracterizagdo microestrutural. As amostras foram cortadas paralelamente ao sentido de laminagdo. O processo de
polimento foi realizado em duas etapas. Na primeira etapa foi utilizado pano de polimento DP-MOL (Struers) com
suspensdo de diamante 9 um e 6 um (Arotec). O segundo polimento foi realizado com o pano de polimento DP-Plus
(Struers) e silica coloidal (OP-S, Struers). A microestrutura foi revelada pelo ataque quimico com solugéo formada por
85% de H,0, 10% de HF e 5% de HNOs. O tempo de ataque variou de 15 a 30 segundos.

A caracterizagdo das amostras foi realizada por difracdo deraios-X (DRX), microdureza Vickers (HV), microscopia
Optica (MO) e técnicas de emissdo aclstica. As medidas de DRX foram realizadas utilizando radiacdo Cu Ka em um
difratdmetro de raios-X PANalytical X Pert PRO. Os ensaios de microdureza foram realizados em amostras nas
condigdes inicial e deformada e para tanto, foi utilizada uma carga de 100 gf e dez medidas foram feitas na secao
transversal de cada amostra polida, sendo uma amostra para cada deformagdo. A microestrutura das amostras nas
condigdes inicial e deformada foi observada em um microscépio dptico Olympus BX60M com camera digital para
aquisicdo de imagem (Evolution LC Color), acoplado a um programa de andlise de imagens (Materials-Pro). Para cada
condicdo de deformacdo foram analisadas no minimo seis imagens. O mdédulo de elasticidade foi obtido por emissdo
acUstica, sendo redlizadas trés medidas em cada amostra usando um equipamento PanametricssNDT 5072 PR com
transdutores de 5 MHz. Um acoplante foi introduzido entre o transdutor e aamostra.

3. RESULTADOSE DISCUSSAO
3.1. Caracterizacdo do material na condicéoinicial

A condicdo inicial corresponde as amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta que foram homogeneizadas a 1000°C por 8
horas e resfriadas rapidamente em &gua e, portanto, correspondem as amostras solubilizadas.

Os graos da amostra na condicao inicia sdo bastante grosseiros, da ordem de milimetros. A microestrutura mostra a
presenca de regifes que apresentam somente afase B e regides vizinhas que apresentam a fase martensita ortorrémbica
(o), conforme indicado na Fig. (1). A microdureza Vickers nessa condicao apresentou-se entre 168 + 5.

O difratograma mostrado na Fig. (2) apresenta as fases presentes na amostra na condicdo inicial, em que foi
constatada a presenca das fases sdo 3 e a”. Nao foi verificada a presenca de nenhuma outra fase adicional.

Figura 1. Microestrutura da liga Ti-35Nb-7,5Ta na condi¢ao inicial.

O maddulo de easticidade da liga Ti-35Nb-7,5Ta na condi¢do inicia foi obtido por meio do ensaio de emissio
acUstica. Nessa condicdo o modulo de elasticidade foi igual a 63 + 3 GPa. De acordo com Ozaki et al. (2004), os
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maodul os de dasticidade nas ligas do sistema Ti-Nb variam de acordo com a concentragéo do elemento (3-estabilizador.
Souza (2008) verificou 0 médulo e asticidade apresentado pelaliga Ti-35Nb-7,5Ta é 64 + 2 GPa. Os resultados obtidos
neste trabalho estéo de acordo com o verificado por aquele autor.
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Figura 2. Difratograma de raios-x da liga Ti-35Nb-7,5T a na condicéo inicial

3.2. Caracterizacdo do material na condicédo defor mada

ApGs o tratamento térmico de solubilizag8o, as amostras foram laminadas a frio em sei's passes, obtendo-se reducao
em espessura (RE) variando entre 14 e 84%. O devado teor dos dementos B-estabilizadores, Nb e Ta, nesta liga,
contribuiu para a estabilizacdo da fase B, 0 que resultou em maior ductilidade, sendo possivel a deformacdo pléstica a
frio até 84% sem a necessidade de recozimentos intermedidrios. A partir dos resultados das medidas de microdureza
Vickers (HV) dasamostras daliga Ti-35Nb-7,5Ta apbs alaminacdo a frio foi possivel construir a curva de encruamento
(microdureza x deformacdo) mostrada na Fig. (3). Para isso, amostras com reducfes iguais a 14, 31, 52, 63, 74 e 84%
foram retiradas durante a laminagdo. A redug@o em espessura (RE) igual a0 (zero) é referente & amostra na condi¢éo
inicial.

Uma andlise da curva permite verificar que o materia apresenta encruamento elevado até 31% de redugdo em
espessura, devido ao acentuado crescimento da dureza do metal. 1sso ocorre porgque conforme o material € deformado
ha o0 aumento da densi dade de discordancias e com isso, 0 conseqliente aumento da dureza. Para deformagdes superiores
a 52% de reducdo em espessura, a curva praticamente néo sofre alteragdes, tendendo a saturacdo. No processo de
saturagdo, ao mesmo tempo em que as discordancias estdo sendo criadas, €las estéo interagindo entre s e essa interagéo
pode levar aaniquilagdo das mesmas.
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Figura 3. Curva de encruamento para a liga Ti-35Nb-7,5T a defor mada por laminac&o a frio.



VI Congresso Nacional de Engenharia Mecanica, 18 a 21 de Agosto 2010, Campina Grande - Paraiba

Utilizando a técnica de difracdo de raiosX foram identificadas as fases presentes na liga Ti-35Nb-7,5Ta
deformada por laminagdo a frio. Os difratogramas de raios-X sdo apresentados na Fig. (4). Nesses difratogramas pode-

se verificar que, novamente, somente as fases a” e B estdo presentes na liga, ndo havendo a presenca de fases
adicionais.
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Figura 4. Difratogramas de raios-x da liga Ti-35Nb-7,5T a - amostr as defor madas por laminagdo a frio.

Para a obtencao das micrografias das amostras na condicdo deformada foi utilizada a técnica de microscopia éptica
(MO), empregando o contraste por interferéncia, ou Nomarski, que permite a obtencdo de imagens com relevo
acentuado.

Astécnicas de difracdo deraios-X e de MO sdo complementares na caracterizagdo microestrutural, de forma que a
discussao dos resultados obtidos foi feita com base nas andlises das medidas utilizando as duas técnicas em conjunto e
nao separadamente.

Nas microestruturas mostradas na Fig. (5) foi constatada uma maior quantidade da fase a” quando comparada com
a amostra na condicdo inicial, evidenciando a formagdo da martensita induzida por deformag&o durante a laminacgéo a
frio daliga estudada. Essa constatacao é confirmada pela andlise dos difratogramas de raios-X apresentados na Fig. (4),
onde verifica-se umamaior quantidade de picos referentes afase a”, quando comparado com o difratograma da amostra

Na caracterizacdo utilizando MO foi dada énfase a caracteristicas consideradas importantes observadas nas
amostras. Na caracterizagdo microestrutural foi constatada que nas amostras deformadas, principalmente com 14% de
deformagdo (Fig. (5a)), hd uma grande quantidade da fase martensita a”, o que esta de acordo com o difratograma
mostrado na Fig. (4). Quando comparamos o difratograma de raios-X da amostra na condicdo inicial (Fig. (2)) com o da
amostra com 14% de deformagéo (Fig. (4)), verifica-se que hd uma maior quantidade de picos referentes a fase o”,
indicando que houve a formacao dessa fase durante alaminacdo a frio, no caso, amartensitainduzida por deformacéo.

A observacdo da microestrutura das amostras que foram laminadas a frio até 31% mostra que a fase a” tende a se
alinhar com o sentido de laminac&o, conforme pode ser verificado na Figura (5b). Também pode-se constatar que gréos
vizinhos apresentam diferentes fragdes da fase a” em seu interior, evidenciando que a subdivisdo dos graos durante a
deformagdo plastica varia significativamente de gréo para gréo. Esse fato também pode estar relacionado com efeitos de
orientacdo, devido a diferentes orientagtes cristalogréficas e rotacGes sofridas pelos gréos durante o processo de
deformagéo plastica.

A amostra que foi deformada até 52% também apresentou graos vizinhos com diferentes fragfes da fase a” (Fig.
(5c)) e a tendéncia do alinhamento desta fase com o sentido de laminagdo ainda pode ser verificada. A partir da
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deformagéo de 63% ha uma maior compactagdo dos graos, que se tornam majoritariamente lamelares com contornos
alinhados com o sentido de laminagdo, ndo sendo possivel a identificacdo de contornos individuais de gréo, conforme
pode ser verificado nas Figuras (5d) a (5f).

Figura 5. Microestruturas de amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta defor madas por laminacéo a frio até: (a) 14%; (b)
31%:; (c) 52%; (d) 63%; (e) 74% e (f) 84%. (M O — contraste Nomar ski). A setaindica o sentido de laminacéo.

Os valores do maédulo de elasticidade (E) obtidos no ensaio de ultra-som das amostras deformadas por laminagéo a
frio sGo mostrados na Tab. (1). Para fins de comparagéo foi inserido na tabela, o0 médulo de elasticidade referente &
amostrana condicao inicial, correspondendo a 0% de deformacao.
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Tabela 1. Mddulos de elasticidade da liga Ti-35Nb-7,5T a obtidos no ensaio de ultra-som nas amostras
deformadas por laminagdo afrio.

RE (%) E (GPa)
0 63+3
14 68+3
31 84+1
52 75+1
63 65+ 1
74 70+2
84 76+ 1

Observa-se uma variagéo significativa do modulo de elasticidade com a deformagao pléstica quando comparado
84+1 GPa. Com o aumento da deformacao até 63%, ha um decréscimo do médulo de elasticidade que volta a crescer
até a deformagdo atingir 84%.

Matsumoto et al. (2007) estudaram aliga Ti-35Nb-4Sn e verificaram uma oscilagdo similar dos valores do médulo
de elasticidade com a deformacado plastica. Eles constataram que o médulo de elasticidade aumenta ligeiramente na
reducdo por laminagdo de 30% e decresce com o aumento da reducdo em 50-89% de deformacéo e concluiram que a
variacdo do mddulo de elasticidade é causada pelo desenvolvimento da textura da fase a” com o aclmulo de
deformagéo plastica.

4. CONCLUSOES

Verificou-se que as amostras na condicdo inicial, ou sga, as amostras que foram fundidas em forno a arco,
homogeneizadas a 1000°C por 8 h e resfriadas rapidamente em &gua, apresentam as fases a” e . Os graos nessa
condicdo sdo grosseiros, da ordem de milimetros. Constatou-se que existem regifes na microestrutura nas quais
somente pode ser identificadaa fase B e outras regides onde também pode ser verificadaa presencadafase a”.

Foi possivel obter 84% de redug@o em espessura deformando as amostras da liga Ti-35Nb-7,5Ta (% em peso) por
laminagdo a frio sem a necessidade de recozimentos intermedi&rios. As amostras deformadas apresentaram somente as
fasesa” e 3, com umamaior fracdo dafase o”, indicando que houve a formagdo da martensitainduzida por deformagéo
durante a laminacdo a frio. Nas amostras deformadas até 52% foi verificada que ha uma tendéncia da fase a” em se
alinhar com o sentido de laminacdo e também, verificou-se que gréos vizinhos apresentaram diferentes fragdes dessa
fase, indicando que a subdivisao dos graos durante a deformacao plastica varia sgnificativamente de gréo para gréo. A
partir de 63% ha maior fragmentacdo dos gréos e a microestrutura torna-se majoritariamente lamelar, ndo sendo
possivel aidentificacdo dos contornos de graos individuais.

Como ja verificado por outros autores, também para a liga estudada neste trabalho ha uma variagdo significativa do
maodul o de el asticidade com 0 aumento da deformag&o plastica, que pode estar associada ao desenvol vimento da fase o”
e a forma como ela se distribui na microestrutura
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Abstract: This work presents the main results of microstructural characterization of the Ti-35Nb-7,5Ta (% in weight)
alloy deformed by cold raolling. The titanium alloys of the S-type, like that studied in this work, are formed by
biocompatible elements as the Nb and Ta, and therefore can be used in the manufacturing of orthopedical implants.
Samples containing 80 and 100 g of the Ti-35Nb-7.5Ta alloy (% in weight) were obtained by electric arc melting, heat
treated at 1000°C for 8 hours and water quenched. The resulting microstructure after this procedure is formed by the
S phase combined with orthorhombic martensite (a” ). Samples were deformed by cold rolling in multiple passes up to
maximum reduction of 84%, without interpass annealing. Samples characterization was carried out using light optical
microscopy (LOM), x-ray diffraction, Vickers microhardness test and acoustic emission measurements for determining
the Young's modulus. The results show that the martensitic phase is more oriented in the rolling direction for samples
deformed up to 31% and that also occursa sgnificant variation of Young's modulus with increasing deformation.

Keyword: Physical metallurgy, Young's modulus, titanium alloy



