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RESUMO

Um implante ortopédico, ideal, deve atender aos requisitos de compatibilidade
bioldgica, apresentar boas propriedades mecéanicas entre outras. O Titanio e o
Ni6bio apresentam biocompatibilidade e a fase Ti-B, apresentam as maiores
relacbes resisténcia/peso dentre todas as ligas de Titanio, apresentando
menores valores de modulo elastico. A liga produzida mecanicamente possui
caracteristicas microestruturais especificas e propriedades mecanicas
melhoradas em comparacdo com a metalurgia do pé convencional. Neste
estudo foi utilizada uma liga de Titanio com diferentes adi¢cdes de Nidbio. Os
pés-metdlicos foram misturados via liga mecanica em moinho de alta energia
(attritor). As amostras em pé foram analisadas por difracéo de raios X (DR-X) e
propriedade de desgaste adesivo realizado através do ensaio de pino sobdisco.
O presente estudo revelou que atraves da moagem de alta energia € possivel a
interacdo atomica entre as particulas Ti e Nb e que as propriedades mecanicas
sao afetadas pela concentracdo de Nb.

Palavras-chaves: ligas de titanio; biocompatibilidade; liga mecanica; desgaste
adesivo.

INTRODUCAO

Os tratamentos poés-traumaticos e doencas degenerativas sao
auxiliados pela implantacéo de partes artificiais do corpo humano (articulacoes,
implantes dentarios, hastes da coluna vertebral, etc.). A utilizacdo de implantes,
nos procedimentos cirdrgicos possibilita a melhor recuperacdo dos pacientes,
por este motivo a utilizacdo de materiais na biomedicina tem se mostrado uma
area promissora.

O Niobio (Nb), quando adicionado ao Titanio (Ti), atua como

estabilizador da fase B e altera as propriedades mecéanicas do Ti, causando
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aumento da resisténcia a compresséao, reducdo da deformacdo e aumento da
dureza. (Xu li-juan et al, 2009), (D.R. Santos et al, 2008), (FARIA, 2011), (F.
Sun et al, 2011), (BOTTINO, 2005), (BUSCAGLIA, 1995), (XU Li-juan et al,
2009).

Varios problemas podem ocorrer durante a preparacao de ligas titanio -
B, onde estas ligas contém normalmente elementos com alto ponto de fuséo e
elementos com diferentes densidades. Ligas de titanio sdo, em geral, muito
propensas a oxidacdo, de forma que tem de ser fundido sob atmosfera
protetora ou no vacuo. O problema com pontos de fusdo elevados e diferentes
densidades podem ser resolvidos por meio de processos de metal em p6, onde
a homogeneidade em composicdo quimica é mantida com a mistura completa
de pds. Outro fator é que a temperatura de sinterizacdo pode ser menor do que
o ponto de fusdo do material. (MALEK, 2013)

As deformacgfes extremas experimentadas pelos pds-moidos sdo uma
parte integrante do processo de moagem de alta energia que favorece a
difusdo e reduz a distancias entre os atomos, melhorando os processos de
sinterizacdo substancialmente. A compressibilidade do p6é seguinte moagem
mecanica diminui devido a particulas de solda fria, mas a densificacdo
completa pode ser obtida durante a sinterizagdo. (NAIDOO, 2012)

Devido a razdes acima mencionadas o trabalho foi centrado na
preparacdo de uma liga de titanio - f com adicdo de Nb através da metalurgia

do po.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Duas concentracfes de Titanio (Alfa Aesar - 50um) e Niébio (CBCM -
500um) foram preparadas: Ti-25%Nb e Ti-50%Nb, em peso, para
processamento em 200 rpm, em um moinho de alta energia da marca Netzsch
modelo Atrittor (KNEWITZ, 2009), (ZHURAVLEVA, 2013).

Para evitar a reacdo entre o Ar e as particulas durante o processo, a
moagem foi realizada em atmosfera de Nitrogénio atras de um fluxo constante
(KNEWITZ, 2009), (ZHURAVLEVA, 2013).
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O Titanio e o Nidbio foram classificados quanto a seu tamanho de
particula em um Granulémetro a laser da marca CILAS, modelo 1064. O Niobio
(Nb) utilizado no experimento foi obtido através da empresa CBCM e o Titanio
(Ti) da empresa Alfa Aesar.

Para a mistura utilizou-se 20g (NEVES, 2010) de material Ti-25%Nb
(15g de Ti e 5g de Nb) e 20g da mistura Ti-50%Nb (10g de Ti e 10g de Nb),
juntamente com esferas de Zirconia de 1,7mm de diametro em uma razao de
peso de 1:20 (GIFFONI, 2005) totalizando 400g de esferas. Utilizou-se como
agente controlador de processo o acido estearico (CHIAVERINI, 2001) na
proporcdao de 1% em peso (Byun, 2003), evitando assim aglomeracdo e
formacao de soldas frias entre 0 metal do recipiente do moinho (SAE 304) e as
misturas de Ti e Nb (ZHURAVLEVA, 2013).

Cada mistura foi processada por até a obtencédo o da fase Beta no Ti,
sob um fluxo constaste de Nitrogénio a 200rpm, com intervalos de 20 horas,
onde o moinho era desligado e o fluxo de Nitrogénio e o sistema de
refrigeracdo mantidos por 2 horas, para o completo resfriamento. (DUVAIZEM,
2009) (GIFFONI, 2005).

Apbs a moagem das composi¢cOes foram separadas 6 amostras com 3
gramas cada (3 de Ti-25%Nb e 3 de Ti-50%Nb) e compactadas em uma matriz
de acdo simples e posteriormente em uma prensa isostatica utilizando uma
presséo de 420 MPa.

Foram sinterizados os seis corpos de prova em um forno mufla com
atmosfera inerte de Argbnio, a sinterizacdo se deu em dois patamares, 0
primeiro a 400°C por 1hora para remoc¢ao do estearato e o segundo a 1100°C
por 5 horas para difusdo entre as particulas.

A microdureza foi analisada seguindo o padrao Vickers e o desgaste
adesivo, através da técnica de pino sob disco, realizada com as seguintes
condi¢bes: velocidade de 0.2 m/s, simulando um translado de 500 metros num
raio de 14.48 milimetros com uma rotacdo de 131.89 rpm. Totalizando um

tempo de 2500 segundos.

RESULTADOS E DISCUSSOES
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O processamento das amostras no moinho se mostrou eficiente, no
entanto a amostra Ti50%Nb necessitou de 100h para apresentar mudanca de
fase, ja & amostra Ti25%Nb apresentou mudanca a 80h, como pode ser
observado na figura 01.
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Figura 1 Difratograma comparativo da amostra Ti25%Nb de 0 a 80 horas de
processamento, em (a) com a identificacdo das fases e em (b) com a reducao
da intensidade dos picos.

E possivel identificar a mudanca de intensidade da amostra entre 60h e
80h, onde o pico de a 38° teve um aumento de intensidade, demostrando
assim a transformacdo da fase a para p em parte das particulas de Ti, isto
devido a interacdo entre o Nb e o Ti.

Na figura 2 esta representada o diagrama da amostra Ti50%Nb
submetida a 100h de processamento, esta amostra apresentou 0 mesmo
comportamento da amostra Ti25%Nb, no entanto o surgimento da fase Ti-p

somente foi identificada apds a 100h.
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Figura 2 Difratograma da amostra Ti50%Nb apds 100h de processamento.
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Apés compactacao e sinterizacdo as amostras foram submetidas a uma
nova difragdo de Raios-X, como pode ser observado na figura 03. Em
comparativo com o difratograma da figura 02 € possivel observar o grande
aumento de intensidade a 38° para a amostra Ti50%Nb, o mesmo pode ser
observado para a amostra Ti25%Nb, mas com menor intensidade. Através
deste difratograma é possivel observar a formacdo de oxido de Titanio,
formado durante a sinterizacao.
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Figura 3 Difratograma das amostras sinterizadas em preto Ti25%Nb e em
vermelho Ti50%Nb

As amostras foram testadas quanto a sua resisténcia ao desgaste e
dureza e os resultados dispostos na Tabela 01. A amostra Ti50%Nb
apresentou menor dureza e maior desgaste que a amostra Ti25%Nb.

Tabela 1 Dureza apdés a sinterizacdo e perda de massa gerada pelo desgaste
das amostras Ti25%Nb e Ti50%Nb

Amostra Dureza (HV) Perda de massa (%)
Ti25%Nb 194475 0,0189+0,007
Ti50%Nb 7949 0,0266+0,012

As amostras foram visualizadas em MEV antes e ap0s o desgaste, é possivel
observar a porosidade das mesmas, e nas imagens ap0s o desgaste o grande
desprendimento de particulas.
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Figura 4 MEV das amostras em (a) e (b) Ti25%Nb, com e sem desgaste,
respectivamente e amostra Ti50%Nb (c) e (d), com e sem desgaste
respectivamente

CONCLUSAO

O presente estudo revelou que o rendimento do pdé apos
processamento é drasticamente afetado pelo aumento do tempo de moagem,
assim como pelo aumento de rotacdo. A analise feita por DRX constatou 0s
melhores parametros de moagem estdo a 200rpm em 60 horas para a mistura
Ti25%Nb e 80 horas para mistura Ti50%Nb, para se obter a fase Ti-f em um
moinho de alta energia, apesar da formagao de oxido, proveniente do pequeno
tamanha das particulas e pelo contato do Ar durante a manipulagéo o processo
se mostrou eficiente na obtencéo de fase Ti-f .

A granulometria gerada pelo processo, demostra uma grande reducéo
do tamanho das particulas em 40 horas, principalmnetena mistura Ti50%Nb,
observa-se, no entanto, que ha 60 horas o comportamento das mesmas se

destingue, onde a mistura Ti25%Nb mantem a queda na granulometria durante
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as duas amostragens (60 e 80 horas) e a mistura Ti50%Nb teve almento em 60
horas e reducdo de tamanho h& 80 horas.

As misturas observadas pelo MEV apresentaram grande aglomeracao
de particulas, no entanto a amostra Ti50%Nb possuia maior interacdo entre as
mesmas, fato observado pelo DRX, com a formacdo de uma nova fase (Ti-p)
de maior intensidade e pelo tamanho de particula medido observado ha 60
horas, isto comprova a formacdo de uma liga mecanica e difusdo entre as
particulas. A mistura Ti25%Nb possuia uma menor energia de interagao entre
as particulas, por este motivo possuia menor intensidade, no DRX, e dispersao
durante a analise granulometrica.

Com base nas informacdes observadas serd necessaria uma etapa de
reducdo do Ti e Nb durante o processo de sinterizacdo, para se reduzir o oxido
formado durante o processo de moagem, favorecendo assim a difuséo entre as

particulas que nao interagiram no processo de moagem.
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OBTAINING BETA PHASE IN Ti THROUGH PROCESSING IN HIGH
ENERGY MILL POWDERS OF Ti AND Nb

ABSTRACT

An orthopedic implant, ideal, must meet the requirements of biocompatibility,
have good mechanical properties among others. Titanium and Niobium exhibit
biocompatibility and the B-Ti phase relationships have the highest strength /
weight among all titanium alloys, presenting lower values of elastic modulus.
The alloy has mechanically produced specific microstructural characteristics
and improved mechanical properties compared with conventional powder
metallurgy. In this study, a titanium alloy with different additions of niobium was
used. The metal powders were mixed via mechanical alloy in high energy mill
(attritor). The powder samples were analyzed by X-ray diffraction (X-RD) and
property held by adhesive wear testing with a Pin-on-Disk. The present study
revealed that through the high-energy milling is possible the atomic interaction
between Ti and Nb particles and the mechanical properties are affected by the
concentration of Nb.

Keywords: titanium alloys; orthopedic applications; biocompatibility; mechanical
alloying.
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