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RESUMO

O titdnio é considerado o metal ideal para aplicag¢des in vi-
vo por causa da sua excelente biocompatibilidade, além de
possuir baixo modulo de elasticidade e excelente resisténcia
a corrosdo. Como um resultado, titanio e suas ligas tém si-
do amplamente utilizados por varias décadas como materi-
ais para implantes ortopédicos, implantes dentarios e dis-
positivos médicos. A liga Ti-6A1-4V ainda é a principal liga
de titanio usada como biomaterial, mas devido a preocupa-
¢do sobre a toxidade do aluminio e do vanddio tém sido de-
senvolvidas novas ligas sem a presenga destes elementos,
dentre as quais a liga Ti-13Nb-13Zr. A introdugdo de ele-
mentos intersticiais tais como C, N, O e H altera as propri-
edades mecdnicas da liga, causando fragilizagdo ou endu-
recimento. Através de medidas de atrito interno como fun-
¢do da temperatura pode-se estudar a interagdo dos ele-
mentos intersticiais com a matriz metdlica. Foram realiza-
das medidas de atrito interno em amostras Ti-13Nb-13Zr
antes e depois de um tratamento térmico contendo diferen-
tes quantidades de hidrogénio intersticial, onde foi obser-
vada uma estrutura de relaxacdo em torno de 150 K associ-
ada a reorientagdo induzida por tensdo de atomos de hi-
drogénio ao redor de dtomos titanio [ da matriz metdlica.

ABSTRACT

Titanium is considered the ideal metal for applications in-
vivo because of its excellent biocompatibility, having low
elasticity modulus and excellent corrosion resistance. As a
result, titanium and its alloys have been used by some dec-
ades as orthopaedical implants, dentistry implants and
medical devices. The Ti-6A1-4V alloy still is the main tita-
nium alloy used as biomaterial, but due to the toxicity of
aluminium and vanadium have been developed new alloys
without the presence of these elements. The introduction of
interstitial elements as C, N, O and H modifies the mechani-
cal properties of the alloy, causing hardening or embrittle-
ment. Through internal friction measurements as a function
of the temperature can study the interaction of the intersti-
tials elements with the metallic matrix. It had been carried
through internal friction measurements in Ti-13Nb-13Zr
samples before and after a thermal treatment with different
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amounts of interstitial hydrogen, where was observed a re-
laxation structure around 150 K associated with the stress
induced reorientation of hydrogen atoms of the metallic ma-
trix.

1. INTRODUCAO

Desde os tempos mais remotos o homem ja tinha a idéia de
usar materiais preparados ou fabricados para reimplantar
partes do corpo humano. Atualmente, existe uma necessida-
de de encontrar materiais confiaveis para o uso como bio-
materiais, principalmente em relagdo as propriedades meca-
nicas. Com isso, procuram-se metais e ligas com excelente
biocompatibilidade, passividade quimica extrema e proprie-
dades para um bom comportamento em longo prazo [1].

O titdnio foi descoberto em 1791, sendo o nono material
mais abundante na crosta da Terra. Nos dias de hoje, o tita-
nio ¢ utilizado principalmente nas industrias aeroespacial e
quimica e em aplicacdes médicas. O titanio é considerado o
metal ideal para aplica¢des in vivo por causa da sua excelen-
te biocompatibilidade, entre outras caracteristicas como bai-
xo0 modulo de elasticidade e excelente resisténcia a corrosao.
Como um resultado, titdnio e suas ligas t€ém sido amplamen-
te utilizados por varias décadas como materiais para implan-
tes ortopédicos, implantes dentarios e dispositivos médicos
[2].

A liga Ti-6Al-4V ainda ¢ a principal liga de titdnio usada
como biomaterial, mas devido a preocupag@o sobre a toxi-
dade do aluminio e do vanadio tém sido desenvolvidas no-
vas ligas sem a presenga destes elementos. As ligas de tita-
nio preferidas para aplicacdes ortopédicas devem possuir
baixo modulo de elasticidade, excelente resisténcia mecani-
ca, resisténcia a corrosdo, formabilidade ¢ elementos ndo
toxicos. Os cinco unicos elementos que nao produziram rea-
¢oOes adversas nos tecidos foram Nb, Zr, Ta, Pt e Ti [3,4].

A metalurgia fisica do titanio mostra que ele sofre uma
transformagdo alotropica em cerca de 885°C, mudando de
uma estrutura cristalina hexagonal compacta (HC) (fase o)
para uma estrutura cristalina cubica de corpo centrado
(CCC) (fase B). Elementos de liga sdo conhecidos diminuir
ou aumentar a temperatura de transformagao.
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Dependendo da sua microestrutura, ligas de titanio estdo em
cinco categorias: o, near-a, a-f, near- e . As ligas o sdo
aquelas em que qualquer retencdo da fase B a temperatura
ambiente, até mesmo na forma metaestavel, ndo ¢ possivel.
As ligas near-a também contém elementos estabilizadores
da fase 0, mas apresentam pequenos teores de elementos es-
tabilizadores da fase . Denominam-se ligas a-f, ligas cuja
estrutura cristalina ¢ uma mescla da fase o e fase 3 a tempe-
ratura ambiente, com quantidade de fase 3 entre 10 e 50%.
As ligas near-B podem apresentar baixos teores de solutos
estabilizadores da fase o ¢ permite a manutengdo da fase 8
metaestavel a temperatura ambiente. A ligas B sdo, a princi-
pio, ligas com concentragdes muito altas de solutos estabili-
zadores da fase B, apresentando somente esta fase em equi-
librio termodinamico a temperatura ambiente. Cada uma
destas denota o tipo geral de microestrutura presente depois
do tratamento térmico e processamento. Elementos de liga
substitucionais tém um importante papel no controle da mi-
croestrutura e das propriedades das ligas de titanio [5, 6].

A liga Ti-13Nb-13Zr foi desenvolvida por Smith and Ne-
phew Richards Inc., fazendo parte de uma nova classe de li-
gas biocompativeis para o uso em implantes médicos. Pos-
sui baixo mddulo de elasticidade, maior resisténcia a corro-
sdo e ao desgaste. E uma liga near-B e consiste de martensita
HC (o) na condigdo de temperada em agua. Com um enve-
lhecimento subseqiiente, a liga vai consistir de martensita
HC (o) e precipitados f CCC submicroscopicos. Os preci-
pitados B dispersos aumentam a resisténcia e endurecem o
material [7].

A presenca de elementos intersticiais (O, C, N e H) altera de
maneira significativa as propriedades mecanicas da liga,
principalmente suas propriedades elasticas, causando endu-
recimento ou fragilizagdo da liga. As medidas de atrito in-
terno constituem uma ferramenta poderosa para o estudo da
interacdo destes elementos substitucionais e intersticiais
com a matriz metalica. Em metais CCC, atomos de solutos
intersticiais causam uma distor¢do no reticulado, quando
uma tensdo externa ¢ aplicada ocorre uma reorientagdo in-
duzida por tensdo causando perda de energia, isto, atrito in-
terno. Cada espécie de atomo intersticial da origem a um pi-
co e através da intensidade deste pico podemos determinar a
quantidade de intersticiais presentes na amostra [8,9].

2. PARTE EXPERIMENTAL

Foram utilizadas amostras policristalinas da liga Ti-13Nb-
13Zr (% em peso) contendo intersticiais em solucdo solida,
fornecidas pela Faculdade de Engenharia Quimica de Lore-
na (FAENQUIL). A liga foi produzida através de materiais
comercialmente puros (Ti, Nb e Zr) por fusdo em forno a
arco em atmosfera de argdnio em um cadinho refrigerado de
cobre. Os lingotes obtidos, com um didmetro inicial de 18
mm, sofreram seqiiéncias de tratamentos térmicos
(1000°C/60 min e témpera em agua), trabalho a frio por
swaging produzindo uma barra final de 6 mm e entdo outro
tratamento térmico (900°C/30 min e t€émpera em agua) [10].
As amostras Ti-13Nb-13Zr # 1 e # 2 foram entdo novamente
deformadas a frio por swaging produzindo uma barra final
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de 3 mm de diametro, porém a Ti-13Nb-13Zr # 2 sofreu um
novo tratamento térmico (900°C/30 min e témpera em agua)
para alivio das tensdes internas.

A tabela 1 mostra a analise de gases para as duas amostras.

Tabela 1 - Analise de gases para as amostras
Ti-13Nb-13Zr.
Ti-13Nb-13Zr #1 Ti-13Nb-13Zr # 2

H(%p.)  (0,009+0,003) (0,0133 +0,0006)
0 (% p.) (0,16 +0,01) (0,15 +0,01)
N(%p.)  (0,050+0,001)  (0,0003 +0,0001)

A figura 1 mostra o espectro de difracao de raios X para a
amostra Ti-13Nb-13Ze¢ # 1 e # 2, obtido usando um equi-
pamento Rigaku D/Max 2100/PC pelo método do pd. Po-
demos observar as fases a e 3 presentes nas amostras [11].
As medidas de atrito interno e freqiiéncia como fungdo da
temperatura foram realizadas em um Péndulo de Torgéo in-
vertido, no intervalo de temperatura de 100 a 300 K, com
freqiiéncia variando entre 3,0 e 21,0 Hz. As medidas foram
efetuadas com uma taxa de aquecimento de aproximada-
mente 1 K/min, em um vacuo em torno de 10 mBar. Os
dados foram coletados por um sistema automatico, o qual
mede a velocidade angular do péndulo em torno de um pon-
to de equilibrio.
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Figura 1 - Difraciio de raios X para as amostras Ti-13Nb-13Zr
#le#2.

3. RESULTADOS

A figura 2 apresenta um espectro tipico de atrito interno e
freqiiéncia para a amostra da liga Ti-13Nb-13Zr # 1 como
recebida, onde se observa uma estrutura de relaxagdo em
torno de 150 K. Tal estrutura pode ser associada ao processo
de relaxag@o devido a reorientacdo induzida por tensdo de
atomos de hidrogénio em torno de atomos de titanio beta.

Na figura 3 pode-se observar espectros de atrito interno para
as amostras Ti-13Nb-13Zr # 1 e # 2 contendo diferentes
concentra¢des de hidrogénio. A amostra # 2 contendo me-
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nos hidrogénio intersticial apresentou uma estrutura de rela-
xacdo (pico) maior porque a amostra sofreu um tratamento
térmico posterior ao trabalho a frio, que reduziu suas ten-
sOes internas, e conseqiientemente liberou atomos de hidro-
génio que estavam presos entre as discordancias do material
causadas pelo trabalho a frio. A amostra # 1 contém mais
hidrogénio intersticial detectado pela analise quimica, mas
que ndo estdo livres para saltos termicamente ativados.
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Figura 2 - Atrito interno e freqiiéncia como funcio da tempe-
ratura para a amostra Ti-13Nb-13Zr # 1.
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4. CONCLUSAO

Foram realizadas medidas de espectroscopia anelastica em
amostras Ti-13Nb-13Zr antes e depois de um tratamento
térmico contendo diferentes quantidades de hidrogénio in-
tersticial. Observamos uma estrutura de relaxagdo composta
por um pico em torno de 150 K que foi associado a reorien-
tagdo induzida por tensdo de atomos de hidrogénio ao redor
de atomos titdnio B da matriz metalica.
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