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Resumo: Atualmente as ligas de titânio do tipo β metaestável têm sido as eleitas para aplicações biomédicas por possuir elevada resistência à corrosão e valores de módulo de elasticidade próximos ao módulo do osso. Nesse trabalho foi utilizada a liga do tipo β Ti-35Nb- 2,5 Sn (% em peso), com o objetivo de otimizar  a microestrutura e as propriedades mecânicas para aplicações biomédicas. A liga foi fundida em forno a arco, posteriormente homogeneizada a 1000°C em atmosfera controlada durante 12 horas e resfriados no forno, obtendo-se uma microestrutura formada pela fase β. Em seguida, as amostras foram deformadas com o auxílio de uma Instron e submetidas a um reaquecimento a 600°C por 1hora para avaliar o processo de recristalização. Na sequência, foram realizados ensaios de microdureza Vickers em diferentes regiões, além de análise em microscopia ótica das amostras em estado bruto e nas submetidas ao processo de recristalização.
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1. INTRODUÇÃO
A aplicação de um material como implante no corpo humano requer que o mesmo apresente um conjunto de propriedades e características tais como biocompatibilidade, excelente resistência à corrosão e propriedades mecânicas apropriadas, como alta resistência mecânica e boa resistência à fadiga que garantem um desempenho seguro e eficiente do implante durante o período de tempo estimado para o seu emprego. Além disso, um baixo módulo de elasticidade é necessário, pois torna compatível a interação osso humano/implante, evitando a transferência inadequada de esforços entre a prótese/osso e o fenômeno de reabsorção óssea (Zhou, 2011(11); Majumdar, 2010(7)). Entre os materiais metálicos convencionais utilizados em próteses ortopédicos podem-se citar o aço inoxidável ASTM F138, ligas Cr- Co, titânio comercialmente puro (c.p) e Ti-6Al-4V. Reservas devem ser feitas a respeito dessas ligas em implantes ortopédicos, por causa do elevado módulo de elasticidade quando comparadas ao do osso. A Tab. I mostra o módulo de elasticidade de alguns materiais.
Tabela I- Módulo de elasticidade para biomateriais metálicos (GEETHA, 2009)(3).

	Material
	Módulo (GPa)

	Cromo- Cobalto
	240

	ASTM F138

Ti-6Al-4V

Ti c.p

Ligas de titânio β

Osso Cortical
	210

112

100

55-91

10-30


Dentre as ligas citadas destaca-se a liga Ti-6Al-4V que se tornou a mais utilizada e gradualmente foi substituindo o Ti (c.p.), devido a alta resistência mecânica  (MATUCHA, 1996)(8). Entretanto, diversos estudos sugerem que o vanádio e o alumínio são prejudiciais ao corpo humano. Atribuindo a ocorrência do mal de Alzheimer ao alumínio e problemas no sistema respiratório em decorrência da formação de óxidos pouco estáveis ao vanádio (HON, 2003)(4). Por causar esse efeito nocivo ao corpo humano o vanádio esta sendo substituído pelos β- estabilizadores, tais como o Fe e Nb, considerados mais seguros para o corpo vivo (NIINOMI, 1998)(9). 

Como vanádio e o alumínio não podem ser mais utilizados em próteses ortopédicas, a busca pelo desenvolvimento de novas ligas de titânio com elementos biocompatíveis e que apresentem baixo módulo de elasticidade se fez necessário.  Assim, a utilização de ligas do sistema Ti-Nb-Sn tornou-se atrativa pelo fato do Nb ser um elemento biocompatível e sua adição na matriz de titânio levar a uma estabilização da fase β seguido por uma redução no módulo de elasticidade. 
Outro fator relevante na escolha das ligas Ti-Nb-Sn, que são do tipo  β, é que as ligas desse tipo apresentam um aumento na resposta ao tratamento térmico e da sensibilidade à taxa de deformação (DONACHIE, 2000)(2). No entanto, os grãos deste tipo podem crescer rapidamente quando a liga é aquecida até a temperatura β transus (MA, 2009)(6). Uma vez que as propriedades mecânicas da liga dependem fortemente do tamanho de grão, o estudo sobre o refinamento de grão se torna um processo importante. Existem alguns mecanismos que geraram uma microestrutura refinada, a exemplo da recristalização, e é justamente o efeito do processo de recristalização na microestrutura e nas propriedades mecânicas da liga Ti-Nb-Sn que é a proposta desse trabalho.
2. MATERIAIS E MÉTODOS
Nesse trabalho foi utilizada a liga Ti-35Nb-2,5Sn (% em peso). Os materiais de partida usados nas ligas foram o Nióbio e o Titânio comercialmente puro (ASTM- Grau 1)  disponíveis em forma de tarugo (Ti) e em placas (Nb), que posteriormente foram seccionados em tamanhos apropriados para serem decapados e pesados. E por último temos o Estanho (Sn) que não necessita de decapagem e corte, pois é disponível em forma de grânulos e pronto para o uso.
2.1 Preparação dos materiais
 
Os metais foram cortados com o auxílio de uma serra de fita e uma Cut- Off. Após seccionamento, o material passou pelo processo de decapagem, que consiste na imersão do material por 10 segundos nas seguintes soluções:
· Solução de decapagem do Titânio, 30 ml de H2O, 30 ml de HNO3, 30 ml de HF na proporção 1:1: 1.
· Solução de decapagem do Nióbio, 10 ml de H2O, 50 ml de H2SO4, 20 ml de HNO3, 20 ml de HF na proporção 1:1: 1:1.
   2.2 Produções das ligas de titânio em forno a arco- voltaico. 

        Depois da decapagem, os metais foram pesados em uma balança analítica visando obter lingotes de 40 g. As ligas foram preparadas através da fusão dos elementos utilizando forno a arco com eletrodo não consumível de tungstênio sob atmosfera de argônio e cadinho de cobre refrigerado a água.  Com essa técnica foram produzidos inicialmente dois lingotes, semelhantes ao da Fig. 1.
[image: image1.png]



Figura 1- (a) Lingote no cadinho de cobre (b) Lingote produzido.
Após a fundição no forno a arco-voltaico, os lingotes foram submetidos a tratamento térmico de homogeneização à temperatura de 1000°C por 12h, com o objetivo de eliminar as heterogeneidades composicionais resultantes do processo de solidificação. Para o tratamento térmico foi utilizado um forno sob atmosfera controlada de argônio (grau 5.0 analítico) com o intuito de evitar a formação da camada de óxido nas amostras.  
2.2 Processo de deformação a frio e o tratamento térmico.

Antes do processo de deformação foram confeccionados corpos de provas com as seguintes medidas 10x5x4 mm. Para não ocorrer uma indentação do corpo de prova no equipamento foram colocadas duas placas metálicas (aço 4340) com as dimensões 30x30x5 mm entre os mesmos.  
A deformação foi realizada com o auxílio de uma Instron modelo 3385H com capacidade de 250 KN e taxa de deformação de 1 mm/min. Após sofrerem uma redução de 40%, as amostras foram colocadas no forno por 1 hora à uma temperatura de 600°C e posteriormente foram resfriadas ao ar.
2.3 Técnicas de caracterização 
2.4.1 Análise microestrutural.

 As amostras foram preparadas segundo o procedimento metalográfico padrão: lixamento com lixas de granulação de 80 a 1500, polimento com pastas de diamantes de granulometria 3 μm e  1 μm. Para a revelação da microestrutura foi empregada a solução de ataque químico de Kroll, conforme recomendação ASM Handbook (2004)(1), consistindo de 6 mL de HNO3, 3 mL de HF e 91 mL de H2O, e em seguida, as amostras foram analisadas e fotografadas em um microscópio óptico modelo Carl ZEISS Axio SCOPE A.1.
2.4.2 Ensaio de microdureza 

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado com as amostras lixadas e polidas. Para tal procedimento, utilizou-se um microdurômetro Vickers da Shimadzu modelo HMV-2T, com carga de 200gf  e tempo de impressão de 15 s, onde cada valor médio foi obtido através de cinco medidas.
3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
A figura 2 mostra a micrografia da amostra Ti-35Nb-2,5Sn na condição homogeneizada a 1000°C e resfriadas em forno. Pode-se observar que os grãos são grosseiro diferente da figura 3, onde os grãos são menores. 
Normalmente quanto maior o tamanho de grão original, maior é o grau de deformação necessário para que a recristalização se complete no mesmo tempo e temperatura de recozimento (PADILHA, 2005) (10).
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            Figura 2- Micrografia da liga Ti-35Nb-2,5Sn na condição homogeneizada.
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Figura 3- Micrografia da liga Ti-35Nb-2,5Sn submetida ao forno por 1 hora a 600°C e resfriadas ao ar.
Verificou-se também que nas amostras deformadas os grãos estão alongados na direção da deformação, Fig. 4. É importante ressaltar que as heterogeneidades de deformação são regiões de alta energia e, portanto, locais preferenciais para a nucleação da recristalização quando o material previamente deformado é levado a altas temperaturas (HUMPHREYS, 2004) (5).
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Figura 4- Micrografia da liga Ti-35Nb-2,5Sn deformadas 40% e submetidas ao forno por 1hora a uma temperatura de 600°C.
 Observa-se também, Fig. 4, que não houve a formação de um conjunto de novos grãos livres de deformação. Como o processo de recristalização depende fortemente da deformação, temperatura e tempo normalmente relacionam-se esses fatores da seguinte forma: quanto menor o grau de deformação, mais alta é a temperatura para o inicio da recristalização ou quanto mais longo o tempo de recozimento, menor é a temperatura necessária para a ocorrência da recristalização (PADILHA, 2005) (10).
Outro fator relevante nesse trabalho é a medida de microdureza Vickers (HV) que é uma propriedade mecânica importante, pois é uma medida de resistência de um material a uma deformação plástica localizada e a medida de microdureza encontrada para a liga Ti-35Nb-2,5Sn foi de 224 ±3,9HV na condição homogeneizada, 179 ±8,9HV para a deformada a 40% e submetida ao forno a 600°C por 1 hora e a de 195 ±9,8HV para a condição não deformada.
4. CONCLUSÕES
Comparando as micrografias podemos verificar que as amostras homogeneizadas (Fig.2) apresentam tamanhos de grãos maiores quando comparada com a microestrutura da Fig. 3, isso é devido à maior energia térmica fornecida ao material. 
Na microestrutura da Fig. 4 observa-se que não houve o processo de recristalização para a condição de 40% de deformação e submetidas ao forno a 600°C por 1 hora. A não ocorrência desse processo é atribuída ao fato de não existir energia suficiente em forma de calor ou proveniente da deformação. 
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ABSTRACT

	Currently titanium alloys metastable β type have been chosen for the biomedical applications because it has high corrosion, resistance and elastic modulus values ​​close to the modulus of bone. In this paper we used the alloy Ti-35Nb type β-Sn 2.5 (wt%), with the objective of optimizing the microstructure and mechanical properties for biomedical applications. The alloy was melted in arc furnace and subsequently homogenized at 1000 ° C in controlled atmosphere for 12 hours in the oven and cooled, yielding a microstructure formed by the β phase. Then the samples were deformed with the aid of an Instron and subjected to reheating at 600 ° C for 1 hour to evaluate the recrystallization process. Further, tests were performed microhardness in different regions, as well as optical microscopy analysis of the samples in the raw state and subjected to recrystallization process.
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