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Resumo

Biomateriais metalicos sdo comumente usados para fabricar implantes
permanentes em cirurgias ortopédicas ou em uso de longo prazo em aplicacdes
odontologicas. Na area dos biomateriais os implantes de titanio e suas ligas séo
usados amplamente por apresentarem adequadas biocompatibilidade,
propriedades mecéanicas e resisténcia a corrosdo. O Niobio apresenta algumas
vantagens em liga de titanio: é beta estabilizador, atoxico e ndo alergénico,
favorece baixo moédulo de elasticidade, resisténcia a corroséo e melhora
resultados de adeséao e proliferacédo dos tecidos 6sseos. O presente estudo tem o
intuito de analisar a dureza e microestrutura do Ti-45Nb deformado em 90% por
laminagéo a frio. A liga foi solubilizada em 650, 750 e 850 °C por 15 minutos e
envelhecida a 400 °C por 24, 48, 72, 96 e 100 horas apresentando mudancas
significativas nas micrografias e aumentando a microdureza em 110 vickers no
processo de envelhecimento.
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Introducéo

O titanio puro apresenta transformacéao alotropica a 882 “C, na qual ocorre
a modificacdo da fase de estrutura cristalina hexagonal compacta (HC) em
estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC) denominada fase . Essa
temperatura de transformacéo é influenciada pela adicdo de elementos de liga,
gue podem ser classificados como estabilizadores ou [ estabilizadores,
dependendo de seu efeito na temperatura 8 transus (Cremasco, 2023).

As ligas de titanio sdo amplamente estudadas devido a sua versatilidade e
aplicacdo em diversas areas, incluindo a biomédica. Classificadas em trés
categorias principais (a, a + B, € B), a liga Ti-6Al-4V, do tipo a + B, foi amplamente

usada em implantes médicos, mas seu uso vem diminuindo relativamente a outras
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ligas devido ao elevado modulo de elasticidade e a liberacdo de elementos como
aluminio e vanadio, que podem ser prejudiciais a longo prazo (Donachie, 2000 ;
Griza, 2014).

Os elementos (3 estabilizadores, sejam 3 isomorfos (V, Mo, Nb e Ta) ou 3
eutetdide (Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si, H) diminuem a temperatura 3 transus. Ao se
aumentar o teor dos elementos de liga B estabilizadores até uma quantidade
suficiente que proporcionem a estabilizagao da fase B em seu estado metaestavel
no resfriamento rapido, obtém- se as ligas p metaestaveis (Geetha et al., 2009).
Essas ligas apresentam reduzido modulo de elasticidade, facil deformacdo a
guente ou a frio, podem ser recristalizadas em temperaturas inferiores a 800 °C e
sdo passiveis de serem endurecidas por precipitacdo (Matsumoto, Watanabe e
Hanada, 2007; Niinomi, 2003; Prima et al., 2000; Long e Rack, 1998; Flower,
1990). No caso das ligas B, a fase B € retida independentemente da taxa de
resfriamento aplicada.

As ligas de Ti-45Nb sé&o o objeto desse estudo, que tem como intuito definir
parametros parametros de tratamentos que aumentem a sua resisténcia de modo
gue as tornem competitivas diante das ligas atualmente utilizadas e normatizadas

para uso biomédico

Materiais e métodos

O estudo busca analisar o comportamento da liga Ti-45Nb apds tratamento
térmico. Foram realizadas a caracterizacédo inicial da liga e apds os processos de
solubilizacdo e envelhecimento. A liga estudada é comercial, constituida por
barras de Y- polegada de diametro e 90% de deformagéao resultante de laminacao
a frio.

Foi realizada analise metalogréfica da liga Ti-45Nb. A amostra, cortada
longitudinalmente, foi embutida em resina acrilica, lixada com granulometrias
progressivas (#120 a #2000) e polida com alumina (1 um a 0,05 ym). A analise
seguiu a norma ASTM E3-01 e foi realizada em um microscopio optico Zeiss Axio
Lab.Al. A microestrutura foi revelada por ataque quimico com o reagente Kroll (12
ml de HNOs, 6 ml de HF e 82 ml de agua destilada).

Ensaios de microdureza Vickers foram executados para avaliar a
resisténcia da liga nas condicbes testadas. As medi¢cdes foram efetuadas em

amostras preparadas para analise metalogréafica, de acordo com a norma ASTM
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E92, utilizando um microdurdometro Vickers modelo FM800 da Future-Tech, com
carga de 1000 g aplicada por 10 segundos.

Tratamento térmico de solubilizacéo

As amostras de liga Ti-45Nb foram cortadas em segmentos de 5 mm e
limpas com agua e detergente antes do tratamento térmico. A solubilizagéo foi
realizada a 650, 750 e 850°C por 15 minutos para dissolver o niébio na matriz de
tithnio, usando o forno Mufla Digital Microprocessado SP-1200DM/G. A
solubilizagé&o foi feita pelo aquecimento seguido de resfriamento rapido em agua.

Tratamento térmico de envelhecimento

A liga Ti-45Nb no estado recebido foi submetida diretamente ao tratamento
térmico de envelhecimento a 400°C, sem solubilizacdo prévia. Os tempos de

envelhecimento foram variaveis, de 6 a 100 horas.

Resultados e discusséo

A Figura 1 mostra a liga como recebida e a Figura 2 mostra o efeito das
solubilizagBes na microestrutura da liga Ti-45Nb. Apos a solubilizagdo por 15
minutos, seguida de resfriamento em agua, a microscopia 6tica, mostrada na
Figura 2, revelou uma microestrutura alongada com indicios de recristalizacao
para a temperatura de 650°C e microestruturas recristalizadas e uniformes com
graos equiaxiais e poligonais tipicos da fase B para ambas as temperaturas de
750 e 850°C. H& uma mudanca no tamanho dos gréos diminuindo a deformacao
e 0 numero de contorno de gréo, logo diminuindo os defeitos e provavelmente a
energia de deformacdo, o que também sao fatores que contribuem para essa
gueda de dureza.

O processo de solubilizac&o induziu a nucleacao e o crescimento de novos
graos, alterando a microestrutura deformada, porém sem alteracbes para a

microdureza como visto na tabela 1 e na Figura 3.
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Figura 1- Microestrutura da liga como recebida constituida por fase beta altamente deformada na

recristalizando e formando novos graos equiaxiais em ¢ nota-se os graos crescidos.
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As amostras que passaram pelo tratamento de solubilizagdo houve
reducdo em meédia de 20 Vickers na microdureza em relagdo a padrdo, como
mostra a tabela 1. Isso explica-se pois segundo Lopes et al (2011), quando as
ligas B metaestaveis Ti-Nb sao solubilizadas e passam por um resfriamento rapido
até a temperatura ambiente, a microestrutura é formada essencialmente pela fase
B, que é caracterizada por possuir baixa resisténcia mecanica e baixo modulo de
elasticidade. Deve-se levar em consideracdo que o encruamento gerado pela
deformacdo no material também deixa de existir com a recristalizacdo da

microestrutura, o que influi na queda da microdureza.

Tabela 1-Tabela de valores de dureza para tratamentos térmicos de solubilizacéo em diferentes
temperaturas.

temperatura Média  Desvio
°C de HV

Padrao (0) \ 170 1

650 \ 149 147 150 149 1

750 \ 152 148 147 149 2

850 \ 146 147 148 147 1

Solubilizagdo- 15 min

175
£ 170 T
L. 165
160
155
150 T T
145
140
135
130

Dureza Vickers

0 650 750 850

Temperatura °C

Figura 3- Microdureza x Temperatura em 15 minutos de tratamento térmico solubiliza¢ao
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A liga Ti-45Nb, no estado como recebida, foi submetida diretamente ao
processo de envelhecimento térmico, mantendo-se a mesma temperatura de
400°C em diferentes tempos, sem a realizacdo prévia de tratamento de
solubilizag&o. A analise da microdurezadureza, apresentada na Tabela 2 e Figura
4, revela que o pico de microdureza, associado a precipitacdo estabilizada, é
alcancado apos 96 horas de envelhecimento a 400°C, atingindo o valor de 285
HV, o que representa um aumento de 115 HV. Apds esse pico, observa-se uma
diminuicdo significativa na microdureza devido ao fendmeno de

superenvelhecimento.

Tabela 2-Tratamento de envelhecimento a 400 °C

Tempo 0,5 1 6 24 48 72 96 100
(horas)

Dureza 174 176,5 196 246,5 225 277 277 254
em HV
174 173 209,5 249,5 280,5 294,55 287,5 240

174,5 174 203 2475 259 291 275 229
172 179 204 246 261 2595 301 230,5
175 176 207,5 2465 234 263 287 2545

média | 173,9 175,7 204 2472 2519 277 2855 2416

desvio 1 2 5 1 22 16 10 12
padréao

Envelhecimento - 400°C

{ 285,5
277

® 2472 2519 + -

310

N N N N
w vl ~ O
o o o o

Dureza Vickers (HV)
N
U
o

0 20 40 60 80 100
Tempo(horas)

Figura 4: Perfil de microdureza superficial das amostras submetidas ao processo de
envelhecimento a 400 °C.
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Devido a auséncia do tratamento de solubilizacdo, a liga apresentava
defeitos estruturais resultantes de deformacdes prévias, que atuaram como sitios
de nucleacéo para a precipitacdo durante o envelhecimento térmico, acelerando
0 processo e resultando em um aumento da dureza. Entretanto, ligas como a Ti-
42Nb demonstram valores superiores de microdureza, alcangando 391 HV apds
deformacéo plastica seguida de envelhecimento térmico (Azevedo et. al.,2020).

Os resultados apontam que para o tratamento por envelhecimento em

400°C houve um aumento significativo da microdureza com o aumento do tempo.

CONCLUSOES

Em concluséo, os resultados experimentais demonstram que o tratamento
térmico de solubilizacdo e envelhecimento térmico tém efeitos distintos na
microestrutura e microdureza da liga Ti-45Nb. A solubilizacdo, seguida de
resfriamento rapido, resultou em uma microestrutura com graos recristalizados e
uniformes, mas com alteracéo sem significancia na microdureza em comparacao
com o material como recebido. A reducdo média de 20 Vickers observada nas
amostras solubilizadas esta associada a formacéao da fase [3, que possui menor
resisténcia mecanica e modulo de elasticidade, bem como a eliminacdo do
encruamento causado pela deformacéao da liga como recebida.

Por outro lado, a auséncia do tratamento de solubilizacéo e o subsequente
envelhecimento térmico a 400°C resultaram em um aumento substancial na
microdureza, que atingiu um pico de 285 HV apds 96 horas de envelhecimento,
seguido por uma diminuicdo devido ao superenvelhecimento. A presenca de
defeitos estruturais no material como recebido, provenientes de deformacodes
anteriores, atuou como sitios de nucleacdo para a precipitacdo durante o
envelhecimento, o que contribuiu para o aumento da dureza.

Esses resultados indicam que o tratamento de solubilizagcéo € eficaz para
a recristalizacdo da microestrutura e a reducdo de defeitos, enquanto o
envelhecimento térmico sem tratamento prévio pode aumentar significativamente
a dureza da liga devido a precipitacdo e aos defeitos estruturais. Assim, a escolha
do tratamento térmico deve ser cuidadosamente considerada com base nas
propriedades mecanicas desejadas e nas caracteristicas da microestrutura final

pretendida.
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