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RESUMO

O estudo realizado teve como objetivo o desenvolvimento e a avaliacdo da liga
Ti10Mo3Sn, comparando-a com a liga Ti6Al4V (ASTM F136-13(2021e1), amplamente
utiizada em implantes ortopédicos. A Ti1OMo3Sn foi escolhida devido ao seu
potencial de reduzir o mddulo de elasticidade e melhorar a compatibilidade
biomecanica, uma vez que a elevada rigidez da Ti6Al4V é associada ao efeito de
stress shielding, que pode impactar negativamente a regeneracao éssea. A liga
Ti10Mo3Sn foi obtida por fusdo em forno a arco voltaico e submetida a tratamentos
térmicos e processamento termomecanico para estabilizar a fase . A caracterizacao
incluiu analises quimicas, ensaios de dureza, tracdo e fadiga, além de estudos
microestruturais. O moédulo de elasticidade foi determinado para verificar a
compatibilidade biomecanica, considerando o valor do osso humano (~50 GPa) como
referéncia. Os resultados mostraram que o modulo de elasticidade da Ti10Mo3Sn foi
de 88 GPa, significativamente inferior ao da Ti6Al4V (106 GPa), aproximando-se mais
do valor do osso humano. Esse resultado reforgca o potencial da Ti10Mo3Sn para
reduzir o efeito de stress shielding. Em relacdo a dureza, a Ti1OMo3Sn apresentou
valores de 280 HV, inferiores aos 320 HV da Ti6Al4V, o que esta de acordo com a
menor fracdo de fase a e maior presenga de fase (. Nos ensaios de tragdo, a
Ti10Mo3Sn apresentou limite de escoamento de 366 MPa, resisténcia a tracao de 639
MPa e alongamento de 21%, enquanto a Ti6Al4V registrou valores superiores, como
limite de escoamento de 879 MPa, resisténcia a tracdo de 998 MPa e alongamento
de 19%. Apesar disso, os resultados da Ti10Mo3Sn sdo adequados para aplicacoes
médicas, atendendo aos requisitos normativos. Nos ensaios de fadiga, a liga
Ti10Mo3Sn alcangou vida util de 10 x 108 ciclos sob tensdes de 200 MPa, enquanto
a Ti6Al4V suportou até 10 x 10 ciclos em tensdes de 400 MPa. Este desempenho em
fadiga, embora inferior ao da Ti6Al4V, é consistente com a maior tenacidade e menor
rigidez da Ti1OMo3Sn e, quando correlacionado ao menor mdédulo de elasticidade,
destaca seu comportamento dinamico favoravel a fabricagdo de implantes
ortopédicos. A microestrutura da Ti1OMo3Sn revelou uma matriz predominantemente
B com graos refinados, enquanto a Ti6Al4V apresentou uma combinacado de fases
a+pB. Essa diferenca explica as propriedades mecénicas inferiores da Tii0Mo3Sn, mas
também justifica seu menor médulo de elasticidade, essencial para aplicacdes
biomédicas. Conclui-se que a liga Ti1OMo3Sn € uma alternativa promissora a Ti6Al4V
para implantes ortopédicos, especialmente em situagdes que demandam maior
compatibilidade biomecanica. A combinacdo de menor médulo de elasticidade,
resisténcia mecanica adequada e bom desempenho em fadiga indica que a
Ti1OMo3Sn pode reduzir os efeitos adversos associados ao stress shielding,
promovendo melhor integragdo déssea e funcionalidade do implante a longo prazo.
Estudos futuros devem focar na otimizacao do processamento e na validacao clinica
para consolidar sua aplicabilidade em escala industrial.

Palavras-Chave: fadiga em titanio; ligas para implantes; vida em fadiga.



ABSTRACT
This study aimed to develop and evaluate the Ti10Mo3Sn alloy, comparing

it with the Ti6AI4V alloy (ASTM F136-13(2021)e1), which is widely used in orthopedic
implants. Ti1OMo3Sn was selected for its potential to reduce the elastic modulus and
enhance biomechanical compatibility, given that the high stiffness of Ti6AI4V is
associated with the stress shielding effect, which can negatively impact bone
regeneration. The Ti1OMo3Sn alloy was produced by arc melting and subjected to heat
treatments and thermomechanical processing to stabilize the [ phase.
Characterization involved chemical analysis, hardness, tensile, and fatigue tests, as
well as microstructural studies. The elastic modulus was determined to assess
biomechanical compatibility, using the value of human bone (~50 GPa) as a reference.
The results showed that the elastic modulus of Ti10Mo3Sn was 88 GPa, significantly
lower than that of Ti6AI4V (106 GPa) and closer to the value of human bone. This
finding reinforces the potential of Ti1OMo3Sn to mitigate the stress shielding effect.
Regarding hardness, Ti10Mo3Sn presented a value of 280 HV, lower than the 320 HV
of Ti6AI4V, consistent with its lower a-phase fraction and greater B-phase presence.
In tensile tests, Ti10Mo3Sn exhibited a yield strength of 366 MPa, an ultimate tensile
strength of 639 MPa, and an elongation of 21%, whereas Ti6Al4V showed higher
values, with a yield strength of 879 MPa, an ultimate tensile strength of 998 MPa, and
an elongation of 19%. Despite its lower mechanical strength, the results for Ti1OMo3Sn
meet the regulatory requirements for medical applications. In fatigue tests, Ti10Mo3Sn
withstood up to 10 x 10° cycles under 200 MPa stress, while Ti6Al4V endured up to
10 x 10° cycles at 400 MPa stress. Although its fatigue performance is lower than that
of Ti6AI4V, it aligns with the higher toughness and lower stiffness of Ti10Mo3Sn. When
correlated with its reduced elastic modulus, this behavior highlights its dynamic
suitability for orthopedic implant applications. Microstructural analysis revealed that
Ti10Mo3Sn consists predominantly of a B-phase matrix with refined grains, whereas
Ti6AI4V exhibits a combination of a+p phases. This distinction explains the inferior
mechanical properties of Ti10Mo3Sn but also justifies its lower elastic modulus, which
is essential for biomedical applications. In conclusion, the Ti10Mo3Sn alloy emerges
as a promising alternative to Ti6Al4V for orthopedic implants, particularly in cases
requiring enhanced biomechanical compatibility. The combination of a lower elastic
modulus, adequate mechanical strength, and favorable fatigue performance suggests
that Tit1OMo3Sn can mitigate the adverse effects of stress shielding, promoting better



bone integration and long-term implant functionality. Future studies should focus on
optimizing processing techniques and conducting clinical validation to establish its
industrial applicability.

Key words : fatigue in titanium; implant alloys; life in fatigue.
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1. INTRODUCAO

1.1 Justificativas

Atualmente, o mundo enfrenta desafios sem precedentes que afetam
diretamente a dindmica demografica global e a expectativa de vida. A pandemia de
COVID-19, a crise climatica e conflitos geopoliticos, como a guerra na Ucrania, tém
impactado negativamente as condi¢des de vida, elevando niveis de pobreza e fome e
ameacando o alcance dos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) até 2030
(Ekzayez et al., 2020). A reducdo do crescimento populacional emerge como um
aspecto positivo nesse cenario, representando uma oportunidade para mitigar e
adaptar-se as crises interconectadas enfrentadas. O decrescimento demo-econdémico,
agora um foco nas politicas publicas internacionais, € visto como essencial na busca
por justica social e ambiental, sublinhando a necessidade de respostas globais
coordenadas para aumentar a expectativa de vida e melhorar a qualidade de vida
globalmente, apesar dos obstaculos atuais. A Figura 1.1 apresenta projecdées quanto
a expectativa de vida para até o anos de 2100 (Felipe and Coelho, 2019). Nota-se que
o Brasil tem boa margem frente ao mundo, porém, cabe lembrar que ainda n&o ocupa

as melhores posicoes quando comparado a paises considerados de primeiro mundo.

Expectativa de vida ao nascer (em anos) do Brasil e do munde: 1950-2100

EE2ETERE
.......

UN/Population Division: World Population Prospects 2022 (populacio em 01 de julho)

Figura 1.1. Projecdo da expectativa de vida ao nascer entre 1950 e 2100
(Felipe and Coelho, 2019)
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A medida que a expectativa de vida humana continua a aumentar, também
cresce a populacdo geriatrica, que apresenta um risco elevado de desenvolver
condigdes musculoesqueléticas cronicas, como a osteoartrite. Estima-se que
aproximadamente 15% da populacao sofra desta condi¢cao, exacerbada por fatores de
risco modificaveis como a obesidade, que impactam negativamente a saulde
musculoesquelética. Este cenario € agravado pela comercializacdo em massa e pelos
avancgos tecnolégicos das ultimas trés décadas, que conduziram a uma sociedade
mais sedentaria, associada a um aumento no indice de massa corporal (BMI), um fator
de risco para varias doencgas, incluindo a osteoartrite em articulagdes que suportam

peso, como quadris e joelhos (Delsmann et al., 2021).

Quando opgdes de tratamento, como fisioterapia e analgesia, néo
conseguem mais gerenciar a condi¢cdo, a artroplastia (substituicdo articular) € uma
intervengdo cirargica utilizada para aliviar a dor e restaurar a funcionalidade da
articulagdo, melhorando assim a qualidade de vida do paciente. Em 2018, o National
Joint Registry registrou 92.874 substituicOes totais de quadril e 99.093 substituigbes
totais de joelho em toda a Inglaterra, Pais de Gales, Irlanda do Norte e llha de Man
(National Joint Registry for England Wales Northern Ireland and the Isle of Man, 2019).
Esses numeros mostram ndo apenas a prevaléncia dessas intervencdes cirurgicas,
mas também a importancia critica dos materiais usados nessas substituicbes
articulares, particularmente o titdnio e suas ligas, devido a sua biocompatibilidade
excepcional, resisténcia a corroséo e propriedades mecanicas adequadas.

O procedimento de artroplastia envolve a insercdo de um "biomaterial" no
tecido afetado para substituir e imitar 0 0sso doente. As expectativas para a vida Util
das substituicdes totais de quadril/joelho agora estdo desatualizadas, pois a propria
vida 0til do paciente pode exceder a do implante. Com o aumento na expectativa de
vida, conforme apresentado anteriormente, surge a necessidade de artroplastias que
durem muito mais tempo. De fato, pacientes mais jovens e obesos que necessitam de
substituicdo do quadril relacionada a osteoartrite podem requerer que sua protese
dure cinquenta anos ou mais. Esta necessidade destaca a importancia vital da
pesquisa e desenvolvimento continuos em biomateriais, especialmente aqueles que
podem superar desafios como infecgcbes de préteses articulares e afrouxamento
asséptico, garantindo a funcionalidade a longo prazo dos implantes ortopédicos
(Quinn et al., 2020).
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Diante de tal contexto, fica claro que o avango das tecnologias em
biomateriais tem sido crucial para o desenvolvimento de novas aplicagbes na
engenharia biomédica, impulsionando a necessidade de materiais com propriedades
mecanicas superiores e biocompatibilidade notavel de modo a sanar ou mitigar os
problemas comumente reportados. As ligas de titanio, em particular, quando utilizadas
para tais fins, destacam-se devido a sua excepcional resisténcia a corrosao,
biocompatibilidade e propriedades mecanicas ajustaveis. Dentro deste grupo, as ligas
de titdnio beta sdo de especial interesse por oferecerem uma combinag¢do unica de
alta resisténcia mecanica e baixo médulo de elasticidade, tornando-as ideais para
aplicacoes tanto biomédicas quanto estruturais (Zhang and Chen, 2019; Bahl, Suwas
and Chatterjee, 2021; Sarraf et al., 2022; Gummadi and Alanka, 2023).

Este estudo concentra-se na analise comparativa da vida em fadiga da liga
de titdnio beta Ti1OMo3Sn em relacdo a liga Ti6Al4V, conhecida por sua ampla
aplicagdo no campo biomédico. A escolha dessa liga é motivada pela potencialidade
da manipulagdo da sua composi¢do quimica e processamento termomecanico para
melhorar significativamente suas propriedades de resisténcia a fadiga, essenciais
para a durabilidade e confiabilidade de implantes biomédicos e componentes
estruturais sob cargas repetitivas. Fomentadas a partir de investigacdes conduzidas
pelo grupo de pesquisa do Laboratério de Materiais da Faculdade de Ciéncias
Aplicadas (FCA) da Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP) (Bueno, 2021).

A selecdo da liga Ti1OMo3Sn para investigacao baseia-se na premissa de
que o molibdénio e o estanho, como elementos de liga, podem sinergicamente
estabilizar a fase beta do titanio, promovendo resisténcia a fadiga promissora frente a
das ligas convencionais de titdnio atrelado a valores de médulo de elasticidade
préximos ao do osso humano (Bueno, 2021). Este trabalho propde-se a desvendar os
mecanismos subjacentes que conferem a liga Ti10Mo3Sn uma 6tima combinacao de
propriedades mecénicas, enfatizando a importancia do processamento

termomecanico adequado na obtencdo de uma microestrutura otimizada.

Além das propriedades mecanicas, a aplicacdo de ligas de titanio em
contextos biomédicos levanta questdes criticas sobre a biocompatibilidade. Materiais
destinados a implantes médicos e odontol6gicos devem nao sé suportar cargas
mecanicas, mas também integrar-se sem causar respostas adversas no corpo
humano (Quinn et al., 2020).
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1.2 Objetivos

O objetivo deste trabalho é comparar uma liga comercial, utilizada na
fabricacdo de implantes ortopédicos, que segue a norma TI6AL4V, com a liga
Ti10Mo3Sn, em desenvolvimento. Foram verificadas as propriedades quimicas e
mecanicas da liga TI6BAL4V e da liga Ti10Mo3Sn. A liga Ti10OMo3Sn, preparada por
meio de fusdo em forno a arco voltaico seguido de processamento termomecanico, foi
utilizada para avaliar seu potencial em aplicagdes biomédicas e estruturais. Com este
estudo, através da investigacao da vida em fadiga, busca-se contribuir para o avanco
no campo dos biomateriais e abrir novos caminhos para o uso de ligas de titanio  em
tecnologias que podem melhorar significativamente a qualidade de vida e a seguranga

dos sistemas estruturais.
Os objetivos especificos deste trabalho incluem:

a. Desenvolvimento da liga Ti1OMo3Sn por meio de fusdo em forno
a arco voltaico, seguida de processamentos termomecéanicos de
homogeneizacdo, laminacdo a quente e solubilizagdo, visando obter uma
microestrutura otimizada para as aplicacdes alvo;

b. Avaliagao do efeito B estabilizador do elemento Mo, além do Sn,
sobre as propriedades mecanicas e de fadiga da liga Ti1OMo3Sn, em
comparacao com a liga comercial Ti6AI4V;

c. Analise da correlacdo entre composicdo, microestrutura,
propriedades mecénicas e resisténcia a fadiga, proporcionando uma base
sblida para a compreensao das potencialidades da liga Ti1OMo3Sn para

aplicagdes biomédicas.

Mediante aos objetivos, o trabalho visa ndo apenas avangar no
conhecimento cientifico sobre as ligas de titdnio B, mas também explorar novas
fronteiras em sua aplicacao, abrindo caminho para o desenvolvimento de solucdes

inovadoras em engenharia biomédica e areas relacionadas.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Aspectos Fundamentais da Metalurgia Fisica do Titanio

Devido ao seu baixo peso especifico, alta resisténcia especifica, resisténcia
a corrosao e a oxidagao em temperaturas elevadas, o titanio e suas ligas podem ser
usados como importantes materiais estruturais de alta temperatura e sdo amplamente
utilizados nas industrias aeroespacial, petroquimica, automotiva e metallrgica. Os
minerais portadores de titanio foram descobertos pela primeira vez no final do século
XVIII, enquanto somente 120 anos depois, o metal puro de titdnio, com apenas alguns
gramas, foi produzido através da reducao térmica de tetracloreto de titanio (TiCls) de
alta pureza sob condi¢des de vacuo, o que langou as bases para a producao em
massa. No entanto, o titAnio geralmente esta associado a outros metais na natureza,
como ferro e vanadio, entdo a metalurgia extrativa do titdnio geralmente é
acompanhada pela melhoria do minério de titdnio e pela separacdo com elementos
associados (Baker, 2019).

Até hoje, os principais minérios valiosos sob as condigdes tecnoldgicas e
econdmicas atuais séo rutilo, leucoxeno e ilmenita. Segundo dados divulgados pelo
U.S. Geological Survey, os recursos mundiais de anatase, ilmenita e rutilo totalizam
mais de 2 bilhdes de toneladas, dos quais a ilmenita representa cerca de 89% do
consumo mundial de minerais de titanio; enquanto isso, a produgdo mundial de
esponja de titanio alcangou 305.000 toneladas métricas em 2019 (Song et al., 2020).
Com o esgotamento continuo de minérios de titanio de alta qualidade e a crescente
demanda por didxido de titanio (TiOz), a areia de titanio de baixa qualidade tornou-se
uma fonte importante para a producdo de concentrado de ilmenita (FeTiO3); no
entanto, a utilizacdo em larga escala da areia € decepcionantemente escassa, devido
a sua pobreza em minerais valiosos e métodos insuficientes disponiveis para lidar com
tais areias de baixo grau. Hoje, a crescente demanda por ligas leves e de alta
resisténcia em certas aplicagdes estimulou o estudo da preparacao de baixo custo de
ligas de titanio (Song et al., 2020).

Até agora, um grande numero de métodos de preparacao foi investigado
para extrair o titdnio e suas ligas de seus compostos estaveis, que poderiam ser

principalmente divididos em duas categorias: eletrélise e reducao térmica (Fray,
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2008).

Em geral, o primeiro contém a eletrélise de TiCls em sal fundido, a eletrdlise
de TiO2 em sal fundido, extragdo de esponja de titdnio usando uma membrana sélida
permeavel ao oxigénio, TiO2 in-situ reduzido por metal Ca obtido pela eletrdlise de
CaO em sal fundido de cloreto de calcio (CaClz), e titanio preparado pela eletrélise de
anodo soluvel TiCxOy em sal fundido, enquanto a reducdo térmica consiste em
redugdo magnesiotérmica, reducao térmica de sddio de TiCl4, reducéo carbotérmica
e sintese de alta temperatura auto-propagante, respectivamente. Muitos
pesquisadores se dedicaram a explorar o mecanismo elementar de desoxidacao e o
processo correspondente de transferéncia de massa nas ultimas décadas. Além disso,
o procedimento de fundicao de titdnio combinou processos fisico-quimicos complexos
de alta temperatura e multifase, a selecao de materiais de eletrodo e equipamento,
otimizacao de processo e a realizagao da continuidade da producéao sao necessarios
para resolver (Gao et al., 2018; Song et al., 2020).

Dentre os inumeros processos, destaca-se o desenvolvido por Hunter,
como a maneira conhecida mais antiga de obter titdnio com sucesso, foi desenvolvido
em 1910 e utilizava sédio liquido como redutor para reduzir o TiClsa com o objetivo de
adquirir titanio. Os produtos produzidos pelo processo Hunter podiam ser usados
como matéria-prima para titanio aplicado na industria eletrénica devido a sua elevada
pureza. Inicialmente, os minérios portadores de titdnio eram clorados em altas
temperaturas, o que transformava o TiO2 em solugéo de TiCls na forma de ions de alta
valéncia e eliminava a possibilidade de o titanio reagir com oxigénio e nitrogénio no
ar. Em seguida, o TiCls preparado a partir do processo de cloracao passava por um
procedimento de purificagdo para remover impurezas oriundas dos minérios, e
finalmente era purificado em um reator com sodio liquido, no qual as reacdes
principais podem ser divididas em dois tipos: método de um passo e processo de dois
passos para a reducao do TiCls. Apds a reacao exotérmica ser completada e o reator
resfriado até a temperatura ambiente, o titdnio com estrutura porosa (esponja de
tithnio) era removido, coletado e classificado, enquanto a solugédo de cloreto de sddio
era enviada para um procedimento de eletrdlise para obter sddio e cloro para o
processo de reducao e carbo-cloracao, respectivamente (Song et al., 2020).

Devido a solubilidade insignificante em cloreto de sddio fundido do sédio, o

eletrdlito era tornado condutivo e o processo de reducao ocorria no volume do cloreto
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de sédio fundido para nucleacgéo de finas particulas de titanio suspensas nos fundidos,
que entdo eram depositadas. No entanto, o processo Hunter foi gradualmente
substituido pelo processo Kroll devido ao custo elevado do redutor de sddio.
Acompanhado pelo fato de que a planta de titanio que operava o processo Hunter no
Reino Unido fechou no inicio dos anos 1990, esse procedimento foi formalmente
selado. Comparado com o processo Hunter, o processo Kroll é caracterizado por uma
eficiéncia eletrolitica mais alta, utilizagao ciclica de subprodutos, o que o tornou o
método predominante de preparacao de titanio. Até agora, a grande maioria do titanio
no mundo € produzida por esse caminho, e 0 esquema detalhado esta ilustrado na
Figura 2.1 (Song et al., 2020).

Reduction

of TiO, g
‘Titaniumnres |:> I |:> [ p
Cl, b L |
— s i — - -
Chlorination process Purfication 1 Distillation &
M refineing
MCI,
1 .
i |[<3\T
[ ]
Electrolysis Crushing / cufting Titanium sponge

Figura 2.1. Grafico esquematico do processo Kroll/Hunter (M significa
Mg/Na, x = 2, 1), adaptado de Song e colaboradores (Song et al., 2020).

Em resumo, este caminho contém principalmente quatro passos e dois
ciclos: os primeiros constituem cloracdo, reducdao magnesiotérmica, destilagcdo a
vacuo e eletrélise do cloreto de magnésio, enquanto os ultimos sdo compostos de
ciclagem de magnésio e cloreto, respectivamente. De fato, todo o curso € complicado
com varias fases envolvidas, que exibem um processo fisico-quimico multifasico de
alta temperatura consistindo de reacao quimica, adsor¢ao, evaporagao, condensacgao,
difusdo, dissolucao e cristalizacdao. Além disso, como o fato de que a reducao de
compostos de titdnio de alta valéncia € um processo por etapas, para diminuir as
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impurezas existentes nos produtos finais, magnésio excessivo tinha que ser
adicionado ao processo de reducdo magnesiotérmica, o que levou a baixa eficiéncia
de utilizacdo do magnésio. Por outro lado, o uso demasiado da eficiéncia de utilizacao
do magnésio levara ao aumento de compostos de titanio de baixa valéncia nos
produtos e prolongamento do ciclo de producao, 0 que requer um COmMpPromMisso entre
consumo de energia, eficiéncia e qualidade do produto (Song et al., 2020).

Apds o fim da Segunda Guerra Mundial, impulsionado pela intensificagéo
da corrida armamentista, o titénio e suas ligas emergiram como materiais estratégicos,
especialmente para a industria aeroespacial. A fabricacdo comercial desses metais
nos Estados Unidos comecou somente na década de 1950. No ano de 1954, foi
desenvolvida a liga a + 3 mais notdria, a Ti6Al4V. Esta liga, até o final do século 20,
destacava-se no mercado americano de titanio metalico, representando 56% dele,
gracas a sua superior combinacao de propriedades mecanicas, eficiéncia de producao
e custo acessivel, segundo Wagner and Wollmann (2003). Este avanco foi significativo
para aprimorar os métodos de extracao e processamento do titanio, consolidando sua
posicdo como um material indispensavel em aplicagdes de alta tecnologia (Wagner
and Wollmann, 2013).

2.2. Classificacao das ligas de Titanio

Apesar de um grande numero de ligas de titanio ter sido desenvolvido, elas
podem ser agrupadas em trés principais categorias como ligas alfa, beta e alfa+beta.
Suas propriedades dependem da microestrutura, que, por sua vez, depende da
composicao quimica e do processamento termomecénico.

Devido a sua alta resisténcia especifica e excepcional resisténcia a
corrosdo, as ligas de titanio tém sido amplamente utilizadas na engenharia,
principalmente nos campos aeroespacial, automotivo e biomédico, na qual essa
pesquisa tem seu principal foco. A liga Ti6Al4V, devido a sua biocompatibilidade aliada
a boa combinagdo de propriedades mecéanicas e de resisténcia a corrosao, € o
material de titAnio mais popular na fabricacdo de componentes biomédicos, incluindo
implantes dentarios, componentes protéticos femorais, instrumentos cirargicos, etc.
Atualmente, a industria de ligas de titAnio parece estar consolidada, mas novas
tecnologias e aplicagdes para essas ligas continuam a crescer.
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O titanio elemental ou puro possui baixa condutividade térmica, densidade
relativamente baixa e mddulo de elasticidade, resisténcia moderada, boa resisténcia
a corrosao em diversos ambientes e alta reatividade com uma variedade de
elementos. A Tabela 2.1 mostra propriedades selecionadas deste elemento em

comparag¢ao com as de alguns metais concorrentes.

Tabela 2.1. Propriedades fisicas selecionadas do titanio, em comparacéao

com alguns metais concorrentes(LUtjering and Williams, 2006, editado pelo autor).

Ti Al Fe MNi
Densidade[g/cm3] 45 2.7 79 89
Temp. Fuséo[°C] 1670 660 1538 1455
Condutividade[W/mK] 15-22 221-247 68-80 72-92
Modulo Elastico[GPa] 115 72 215 200
Reatividade ¢/ O Alto Alto Baixo Baixo
Resistencia a Corrosao Alto Médio Baixo Meédio
Custo do Material Alto Médio | Baixo Alto

A baixas temperaturas, o titdnio puro tem uma estrutura hexagonal
compacta (hc), chamada de titanio a. Mas em altas temperaturas a estrutura estavel
€ cubica de corpo centrado (ccc), que é referida como titanio 3. A temperatura de
transi¢cao a-f para o titanio puro estd em torno de 882+2 °C e depende da quantidade
de impurezas incorporadas (Lutjering and Williams, 2006). A existéncia das duas
diferentes estruturas cristalinas é a base para a grande variedade de propriedades
das ligas de titanio.

Diferentes elementos quando adicionados as ligas de titAnio podem ser
classificados como neutros, estabilizadores de fase a ou estabilizadores da fase B, de
acordo com sua influéncia em estabilizar as fases a ou B (Tabela 2.2) (Veiga,
Celestino, J. Paulo Davim, 2012). Esta tabela também evidencia a posicdo do
elemento de liga na rede cristalina, que pode ser intersticial ou substitucional.
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Tabela 2.2. Classificacao de elementos de liga selecionados utilizados em

ligas de titanio(Veiga, Celestino, J. Paulo Davim, 2012, editado pelo autor).

Alfa-Estab. Beta-Estab. Neutro
Beta-Eute. Beta-lso.
Al O N C Mo V Fe Cr Mn H Ni  Sn  Zr
Substitucional Y \ v N
Intersticial v 3 v V Y v v v

Os estabilizadores de a elevam a temperatura de transicdo a-, enquanto
os estabilizadores de B diminuem essa temperatura. Elementos neutros tém pouca
influéncia sobre a temperatura de transicao a-. Por outro lado, os estabilizadores de
B sao divididos em [-isomérficos e B-eutetoides. Os primeiros promovem a
estabilidade da fase B ao longo de toda a composi¢ao da liga, enquanto os ultimos
causam transformacgdes eutetoides da fase 3, como ilustrado na Figura 2.2 (Veiga,
Celestino, J. Paulo Davim, 2012).

A A A A

|3
o+ 3 B

3+ Ti,A,
[+3 o Yo + | o
oL+ TI.A‘,
Ti » - Ti 3 Ti »
Alfa-Estab. Beta-Estab. Neutro
Beta-lIso. Beta-Eute.
(Al, O, N, C) (V, Mo, Nb, Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) (Zr, Sn)

Figura 2.2. Efeito de elementos de liga nos diagramas de fase das ligas de
titanio (Veiga, Celestino, J. Paulo Davim, 2012, modificado pelo autor).

O aluminio é o mais importante estabilizador de a, enquanto o molibdénio
esta entre os principais estabilizadores de 3. Os estabilizadores de B e sua capacidade
relativa de estabilizar a fase B sdo expressos como equivalente de aluminio, tendo o

molibdénio significado similar para a fase 8 (Srikumar Banerjee, 2007).

O titanio esta disponivel como titanio comercialmente puro e como ligas.

Essas ligas s&o geralmente divididas em trés categorias: alfa (a), alfa-beta (a+p) e
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beta (). Este documento fornece uma classificagdo mais detalhada, como mostrado
na Tabela 2.3, sendo os dados extraidos de vérias referéncias. Esta tabela também
apresenta, para cada categoria, exemplos de materiais especificos com designagao
de acordo com suas composi¢des quimicas (Veiga, Celestino, J. Paulo Davim, 2012).

Tabela 2.3. Categorias de materiais de titanio e exemplos selecionados
(Veiga, Celestino, J. Paulo Davim, 2012).

Category Selected materials
CP-Ti CP-Ti CP-Ti CP-Ti CP-Ti

(0.2Fe, 0.180) (0 3Fe, 0.250) (0.3Fe, 0.350) (0.5Fe, 0. 400)
a alloy Ti-5A1-2 55n Ti-3Al-2 5V Ti-2Cu Ti-0 3Mo-0_8Mi
near-a alloy THAI6SN-27T- Ti-2Al-25n- TH8A-1Mo-1V -

1Mo-0.25i 47r-2Mo
o+f alloy Ti-6AI-4Y Ti-6Al-4V ELI Ti-6AIV-25n Ti-6Al2Sn-47r-6Mo
p alloy Ti-13V-11Cr-3Al Ti-11.5Mo- T-13V-11Cr-3Al -

67r-4 55n

near-p alloy Ti-6AI-25n- Ti-8Mo-8V- Ti-10V-2Fe-3Al T-8Mn

47r-6Mo 2Fe-3Al
Ti-Aluminides Ti-24A10Nb Ti-25A17Nb-1Mo  Ti-22Al-27Nb -

O titAnio comercialmente puro (Ti-CP) contém titdnio elemental mais
alguma quantidade de impurezas, como nitrogénio (N), hidrogénio (H), oxigénio (O) e
ferro (Fe). Os materiais Ti-CP contém essencialmente a fase a e sdo divididos em
inUmeras graduacgdes. A resisténcia aumenta com o aumento da quantidade dos

elementos O e Fe (Muraca, 2019).

As ligas alfa sao formadas por uma solugao sélida unica da fase a. Estas
ligas possuem boas propriedades em alta temperatura, mas nao permitem
modificacdes microestruturais por tratamento térmico para melhorar as propriedades.
Elas s&o usadas principalmente na industria quimica e de processos, onde o excelente
comportamento a corroséo e a deformabilidade sdo de principal interesse, enquanto
a alta relagao resisténcia-peso s6 ocupa o segundo lugar (Peters and Litjering, 2001).

As ligas near-a contém a fase a e geralmente menos de 10% da fase (3,
derivada da adigdo de uma pequena quantidade (1 a 2%) de estabilizadores de . A
fase B melhora a resisténcia e a trabalhabilidade das ligas e promove o equilibrio entre
maior resisténcia das ligas a+f3 e resisténcia ao creep, das ligas B. Creep é definido
como a propensdo de um material soélido a sofrer gradualmente deformacao

permanente sob a influéncia de uma carga estatica ou estresse constante (Anusavice
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et al., 2013 ).Hoje, sua temperatura operacional superior é limitada a cerca de 500 a

550 °C. As ligas de titAnio comerciais de alta temperatura mais usadas para aplicacdes
em motores aero sao desta classe (Peters and Litjering, 2001).

As ligas a+3 contém de 4 a 16% de estabilizadores de . A liga mais
comumente usada incluida nesta categoria € a Ti6Al4V, que representa mais de 50%
de todas as ligas de titdnio em uso hoje. Em temperatura ambiente, as ligas comerciais
a+p normalmente contém 10-20% da fase 3 (Peters and Lutjering, 2001).

As ligas near-B, também referidas como ligas B metastaveis, contém uma
pequena quantidade de estabilizadores de 3 e 10 a 15% de estabilizadores de 3. De
acordo com esta referéncia, os estabilizadores de f promovem a reten¢ao da fase 3
em condicdo metastavel a temperatura ambiente, e essas ligas podem ser tratadas
termicamente por envelhecimento, levando a precipitacdo de uma fase B muito fina
dispersa na matriz B. Além disso, essas ligas permitem otimizagao tanto para alta
resisténcia quanto para tenacidade e podem ser endurecidas até um nivel de
resisténcia superior a 1400 MPa (Peters and Litjering, 2001).

A adicao de elementos de liga influencia a temperatura de transformacgao
alotrépica, podendo aumenta-la ou diminui-la. De acordo com essa influéncia, os
elementos sao classificados em trés categorias: a estabilizadores, B estabilizadores e
neutros, conforme ilustrado na Figura 2.2. Os a estabilizadores elevam a temperatura
de transigéo B transus, ampliando o campo de estabilidade da fase a. O aluminio (Al)
€ o principal elemento dessa categoria, sendo utilizado como referéncia em ligas de
titdnio. O conteudo de a estabilizadores em uma liga de Ti pode ser calculado pela
seguinte férmula (Kolli and Devaraj, 2018):

Aleg=[Al]+0,17[Zr]-0,33[Sn]+10[O]

Além disso, elementos intersticiais como oxigénio (O), nitrogénio (N) e
carbono (C) também sdo considerados a estabilizadores. Por outro lado, os B
estabilizadores diminuem a temperatura [ transus, expandindo o campo de
estabilidade da fase [3 até temperaturas mais baixas. O conteudo de B estabilizadores

em ligas de titanio pode ser estimado pela formula (Kolli and Devaraj, 2018):

MOeq=[Mo]+0,2[Ta]+0,28[Nb]+0,4[W]+0,67[V]+1,25[Cr]+1,25[Ni]+1,7[Mn]
+1,7[Co]+2,5[Fe]
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A Tabela 2.4 apresenta os teores minimos de elementos 3 estabilizadores

necessarios para reter completamente a fase 3 durante o resfriamento rapido (Kolli

and Devaraj, 2018). Os dados indicam que um valor de Moeq igual a 10 € necessario

para estabilizar a fase 3 em condigcdes metaestaveis.

Tabela 2.4 — Teor minimo de elementos (3 estabilizadores necessarios para

reter totalmente a fase 3 no resfriamento rapido (Kolli and Devaraj, 2018) — adaptada

pelo autor.
Elemento Caracteristica Concentracao critica (em % de peso)
Molibdénio Isomérfico 10,0
Nidbio Isomérfico 36,0
Tantalo Isomérfico 45,0
Vanadio Isomérfico 15,0
Tungsténio Isomorfico 22,5
Cobalto Eutetoide 7,0
Cobre Eutetoide 13,0
Cromo Eutetoide 6,5
Ferro Eutetoide 3,5
Magnésio Eutetoide 6,5
Niquel Eutetoide 9,0

2.3. Propriedades das Ligas de Titanio

As propriedades mecanicas das ligas de titanio s&o influenciadas pelas
propriedades individuais das fases alfa e beta, sua disposicao e fracdo volumétrica.
Por exemplo, a fase alfa tem uma densidade menor que a fase beta devido ao fato de
que o aluminio, elemento predominante na fase alfa, tem uma densidade inferior a dos
elementos predominantes como molibdénio ou vanddio na fase Dbeta.
Consequentemente, as ligas alfa geralmente tém uma densidade menor que as ligas
beta, mas os valores estdo em torno de 4,5 g/cm?3 (LUtjering and Williams, 2006).

Além disso, as microestruturas finas aumentam a resisténcia e ductilidade,
retardam a nucleacao de trincas e sao pré-requisitos para deformacéo superplastica,
enquanto as microestruturas grosseiras sao mais resistentes a processos de fluéncia
e ao crescimento de trincas por fadiga. Microestruturas equiaxiais frequentemente
possuem alta ductilidade e resisténcia a fadiga e sdo ideais para deformacao

superplastica, enquanto as estruturas lamelares tém alta tenacidade a fratura e
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mostram resisténcia superior em fluéncia e ao crescimento de trincas por fadiga. As
microestruturas bimodais combinam as vantagens das estruturas lamelares e
equiaxiais, resultando em perfis de propriedades bem equilibrados. A Tabela 2.4
fornece propriedades mecanicas selecionadas de algumas das ligas de titanio mais
utilizadas. A composicao quimica e as temperaturas ptransus também sao indicadas
(Wagner and Wollmann, 2013).

Tabela 2.4. Designacao de ligas de titanio e suas Propriedades (Veiga,
Celestino, J. Paulo Davim, 2012, modificado pelo autor)

Categoria Composicao Dureza o o TS E T
%p. HV MPa MPa GPa oC

o

High purity Ti 9908 T 100 140 235 100-145 882

CP-Tigrade 1 0.2Fe-0.180 120 170-310 =240 - 890

CP-Tigrade 4 0.5Fe-0400 260 480-655 =550 100-120 950

Alloy grade 6 Ti-5Al-2 550 300 827 BG1 109 1040

MNear-u

Ti-6-24-2.S TiH6AL-2Sn-47r- 340 990 1010 114 995
2Mo-0.1Si

TIMETAL 1100 Ti-6AL-2 7Sn- : 900-950 1010-1050 112 1010
47r-0 4Mo-0 4Si

TIMTETAL 685 THBAL-SZT- - 850-910 8901020 120 1020
0.5Mo-0.255i

a+[

TH54 Ti-6A4Y 300-400 800-1100 9001200 110140 9a5

Ti-6-6-2 T-6AI-6V-25n 300-400 950-1050  1000-1100 110-117 M5

Ti-6-2-4-6 Ti-6A1-2Sn-42r-6Mo 300-400 1000-1100  1100-1200 114 940

Ti-17 Ti-6M-2Sn-27r-4AMo-4Cr 400 1050 1100-1250 112 890

Near-f

SP 700 Ti-4 5A1-3V-2Mo-2Fe 300-500 200 960 110 900

Betalll Ti-11.5Mo-62r-4 5Sn 250-450 800-1200 900-1300 83-103 760

Beta C T-3AIBVEC4Mo-472r 300430 800-1200 9001300  86-115 795

Ti10-2-3 THOV-2Fe-3Al 300470 1000-1200 1000-1400 110 80O

TH15-3 TH15V-3Cr-3A1-35n 300-450 800-1000  800-1100  80-100 760

De modo geral, conforme exemplificado acima, as ligas a sdo compostas
predominantemente pela fase alfa e sdo conhecidas por sua excelente resisténcia a
corrosdo e estabilidade térmica. Essas ligas apresentam propriedades mecanicas
moderadas, com destaque para sua elevada ductilidade. Por exemplo, o titanio de alta
pureza (99,98% Ti) possui dureza de 100 HV, limite de escoamento de 140 MPa e
resisténcia a tracao de 235 MPa, tornando-o adequado para aplicacbes onde a
resisténcia quimica & mais importante do que a resisténcia mecénica. Ja a liga Ti-5Al-
2.55n, com adi¢cao de elementos como aluminio e estanho, apresenta um aumento
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significativo na resisténcia mecanica, com dureza de 300 HV e limite de escoamento

de 827 MPa, sem comprometer sua estabilidade térmica.

As ligas near-a combinam uma microestrutura predominantemente alfa
com uma pequena fragdo de fase beta, o que aumenta a resisténcia mecanica e a
tenacidade sem sacrificar a estabilidade em altas temperaturas. Por exemplo, a liga
Ti-6-2-4-2-S, que contém elementos como zircénio, molibdénio e silicio, apresenta
dureza de 340 HV e resisténcia a tracéo de 1010 MPa, sendo ideal para aplicagdes
aeroespaciais que exigem alta resisténcia mecanica e estabilidade térmica. Outras
ligas dessa categoria, como a TIMETAL 1100, apresentam caracteristicas

semelhantes, com um bom equilibrio entre rigidez e resisténcia em condicdes severas.

As ligas a+f3 sdo as mais amplamente utilizadas devido ao seu equilibrio
entre alta resisténcia mecanica, boa ductilidade e versatilidade. Essas ligas possuem
proporcoes significativas das fases alfa e beta, o que proporciona propriedades
mecanicas superiores. A Ti6Al4V, uma das ligas mais populares, apresenta dureza
entre 300 e 400 HV e resisténcia a tracdo variando de 900 a 1200 MPa, sendo
amplamente empregada em aplicagdes estruturais de alta performance. A presenca
de aluminio estabiliza a fase alfa, enquanto o vanadio expande o campo da fase beta,
garantindo maior resisténcia. Ligas como a Ti-6-6-2, com maior conteddo de
elementos beta estabilizadores como vanadio e molibdénio, alcangam resisténcias

ainda mais elevadas e sdo amplamente utilizadas na industria aeroespacial.

As ligas near-B s&o ricas em elementos beta estabilizadores, como
molibdénio, ferro e cromo, que reduzem a temperatura de transicao beta e aumentam
significativamente a resisténcia mecanica. Essas ligas apresentam alta tenacidade,
mas um médulo de elasticidade mais baixo, o que as torna adequadas para aplicacoes
que exigem alta deformagdo antes da falha. A liga SP 700, por exemplo, oferece
resisténcia a tracado de até 960 MPa e dureza entre 300 e 500 HV, sendo ideal para
componentes que operam em condicdes térmicas moderadas. Ligas como Beta lll e
Beta C, com resisténcia a tracao superior a 1300 MPa, destacam-se em aplicacbes
qgue requerem alta resisténcia mecéanica associada a boa deformabilidade.

Logo, é importante reforcar que a diversidade de propriedades mecanicas
apresentadas pelas diferentes categorias de ligas de titanio permite que sejam
amplamente empregadas em setores de alta exigéncia, como aeroespacial, biomédico

e automotivo. Cada categoria oferece caracteristicas unicas, com as ligas a
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priorizando estabilidade térmica, as near-a oferecendo maior resisténcia em altas
temperaturas, as a+p combinando resisténcia e ductilidade, e as near- entregando
alta resisténcia mecanica e tenacidade. A escolha da liga mais adequada depende
das condigdes especificas de operacao e do desempenho esperado para o material,
que em média, justificam a utilizacao da liga Ti6Al4V para fabricacdo de implantes e
pecas de motores de avides e de carros.

A classica liga Ti6Al4V & geralmente empregada em duas condigcdes
metalurgicas: recozida e tratada por solugéo e envelhecida. A Tabela 2.5 fornece a
magnitude das propriedades selecionadas desta liga (Veiga, Celestino, J. Paulo
Davim, 2012).

Tabela 2.5. Propriedades selecionadas da liga Ti6Al4V em suas duas
principais condi¢des metalurgicas (Veiga, Celestino, J. Paulo Davim, 2012, modificado

pelo autor).
Material TS YS E Dureza K B-Transus[°C]
[MPa] [MPa] [GPa] [HV] [W/mK]
TI6AI4V 895 825 110 340 7.3 995
(annealed bar)
TI-6Al-4V 1035 965 - 360 75 995
(solution +
age bar)

Na condicao recozida, a liga apresenta uma resisténcia a tracao (TS) de
895 MPa e um limite de escoamento (YS) de 825 MPa, com dureza de 340 HV. O
méddulo de elasticidade (E) nessa condicao € de 110 GPa, enquanto a condutividade
térmica (K) é de 7,3 W/mK. A temperatura de transi¢do beta (B-Transus) permanece
constante em 995 °C, como esperado, dado que o tratamento térmico nao altera a
composicao quimica da liga.

J& na condicdo tratada por solugdo e envelhecimento, observa-se um
aumento significativo nas propriedades mecénicas. A resisténcia a tragao sobe para
1035 MPa, e o limite de escoamento aumenta para 965 MPa, refletindo o
endurecimento resultante do tratamento térmico. A dureza também cresce para 360
HV, enquanto a condutividade térmica aumenta ligeiramente para 7,5 W/mK. O
mobdulo de elasticidade nao é informado para esta condigdo, mas espera-se que as

mudancas sejam minimas, ja que o E &€ menos sensivel ao estado de processamento
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da liga.

Essa comparacao ilustra como o tratamento térmico pode ser empregado
para ajustar as propriedades da liga Ti6Al4V, tornando-a mais resistente para
aplicagdes que exigem maior desempenho mecanico. No entanto, o aumento na
resisténcia e dureza pode vir acompanhado de uma reducao na ductilidade, o que
deve ser considerado na selecdo do material para aplicacbes especificas. A
temperatura de transicdo beta permanece inalterada em ambas as condigdes,
indicando que as mudangas observadas sdo resultado exclusivamente do tratamento
térmico e da evolucao microestrutural associada. No entanto, devido ao alto grau de
utilizagdo em conjuntos mecanicos e em solicitacdes ciclicas, € importante verificar

como sao os comportamentos das ligas em fadiga.

2.4. Fadiga

O inicio dos estudos de fadiga se iniciou em 1800 na Europa quando
investigadores notaram que os componentes da ponte se quebravam apoés aplicacoes
repetitivas de forga. Apés um século de desenvolvimento, com 0 avango de maquinas
e equipamentos, devido ao acoplamento dos conjuntos mecanicos sujeitos a
aplicacdes de tensdes, mais situagdes de quebra de pecas comegaram a ocorrer
(Pook, 2007).

O pesquisador Woehler propds que os componentes deveriam ser
ensaiados sujeitos a tensdes ciclicas para verificar o comportamento da amostra por
meio desta configuragéo. A atuagao de tensdes ciclicas reduz a propriedade mecénica
de carga que o material suporta em relagcdo ao tempo. Mediante a nucleacéo e
propagacao de trincas, em funcdo do numero de ciclos de carregamento, ocorrem a

falha ou a quebra do material analisado (Strzelecki and Sempruch, 2012).

As deformacdes plasticas, que ocorrem em funcao das tensoes ciclicas,
com o passar do tempo, promovem a deterioracdo do material principalmente onde a
forma geométrica do produto, aliado a aplicacdo de tensdes, favorece a propagacao
da trinca. Como um dos métodos de ensaio é manter as tensdes constantes, devido
ao fato da propagacédo da trinca estar ocorrendo, os limites de carregamento do
material vao se reduzindo até que ocorra a falha ou quebra do material analisado
(Pook, 2007).
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O ensaio de tracado determina as tensdes de escoamento, maximas e de
ruptura do material sendo considerado um ensaio estatico porque é realizado em um
unico ciclo. As tensdes avaliadas no ensaio de tragdo podem servir de parametros
para considerar o comportamento do item de ensaio em fadiga. Considerando que a
configuracado das cargas atuantes seja semelhante, determina-se as propriedades de
propagacao da trinca pelo ensaio de tracao e as propriedades de nucleacao da trinca
pelo ensaio de fadiga. Ambos sdo importantes para avaliar a triade estrutura,
propriedade e processamento do produto finalizado (Pook, 2007).

Nos ensaios de fadiga sdo determinadas as tensées média, maxima e
minima e entdo o ensaio é executado até a ocorréncia de uma falha ou ruptura da
amostra sendo determinados o limite de fadiga e a resisténcia a fadiga das pecas ou
dos componentes ensaiados. A fadiga € uma ocorréncia de falha ou ruptura devido a
aplicacédo de tensdes dindmicas ou oscilantes. O nivel de tensao limitante é chamado
de limite de resisténcia a fadiga e o nivel de tensédo no qual a falha pode ocorrer para
um determinado numero de ciclos, € definido como limite de fadiga. (Pook, 2007;
Strzelecki and Sempruch, 2012). Essas tensbes podem ser do tipo axial
(tracdo/compressao), de dobramento (flexdo) ou de torcdo. A diferenca da tensao

maxima pela tensdo minima dividida por dois € igual a tensdo de amplitude.
(Tméx - Tmin) /2= Tamplitude

Portanto, o limite de fadiga € obtido através da curva de Woehler que é
determinada com a medicédo da tensdo de amplitude e o numero de ciclos. O corpo
de prova é posicionado em um suporte de teste e submetido a carregamentos ciclicos,
geralmente aplicados com uma fungéo de carga-tempo senoidal. Durante o teste de
fadiga Woehler, a tensdo média permanece constante. As amostras de uma série de
testes sao alternadamente carregadas pela deflexdo de tensao (amplitude) em ambos
os lados do nivel de tensdo média até que um critério de falha pré-definido seja
atingido (Susmel, 2009; Strzelecki and Sempruch, 2012). Sendo que uma das
propriedades a serem verificadas é o limite do numero de ciclos que a amostra

suporta, ou seja, quando atinge este limite é considerada aprovada.
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Figura 2.3 — Representacdo genérica da Curva de Woehler (ou S-N)
(Strzelecki and Sempruch, 2012)

O ensaio gera a chamada curva de Woehler apresentada logo acima, que

possui trés regides caracteristicas (Pook, 2007; Strzelecki and Sempruch, 2012):

o Fadiga em baixo ciclo K (Low Cycle Fatigue): ocorre a falha ou
trinca da amostra até um limite de 5 x10% ciclos. Esta faixa corresponde a
ocorréncia de deformagéao plastica da amostra;

o Limite de fadiga Z (High Cycle Fatigue): dependendo da
amplitude da carga, a amostra suporta uma vida finita de ciclos e;

o Resisténcia em fadiga R (Very High Cycle Fatigue): a amostra

possui comportamento linear atendendo ao nimero de ciclos definido no ensaio.

Na mesma curva, a regido central define a reta de limite de fadiga. Cabe
ressaltar que esta curva se modifica em fungdo de fatores como: estrutura,
propriedade e processamento da amostra. Alguns parametros convencionais a se
considerar em relagdo ao item de ensaio sdo: matéria-prima, forma geométrica,
esforgcos solicitantes e condi¢cdes de processamento. Uma consideracao importante é
gue a maquina de ensaios, ao gerar as amplitudes de carga, deve compensar a rigidez

em funcdo da amostra a ser ensaiada.

Este método resultou do diagrama “stress-life”, como sendo a vida em
fadiga do conjunto ensaiado (ASM 19). Alguns dos materiais a serem ensaiados foram

concreto e madeira e com isso foram necessarios os desenvolvimentos de mais
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modelos de maquinas a fim de suportar as condi¢cdes do ensaio.

A norma TI6AL4V e a norma ABNT NBR ISO 5832-3:2022 especificam as
caracteristicas e os métodos de ensaios para a liga Ti6Al4V. Esta liga é amplamente
utilizada para fabricacdo de implantes cirurgicos. Produtos confeccionados pelos
materiais que seguem uma norma, podem apresentar variacoes das propriedades
elencadas na norma em funcéo da alteracdo da forma geométrica ou propriedades

pelo processo de fabricagdo a que foram submetidos.

O titAnio € um material muito utilizado na fabricacdo de implantes
ortopédicos. A liga Ti6Al4V, devido suas propriedades anticorrosivas, de resisténcia
mecanica e biocompativel ao corpo humano, para ser caracterizada como material
implantavel, pode seguir as orientagées da norma TI6AL4V ou da norma ABNT NBR
ISO 5832-3.

Na area de implantes ortopédicos, produtos de materiais metalicos que
substituem a articulagédo déssea, sdo caracterizados por ensaios estaticos e/ou de
fadiga para a avaliagdo das propriedades mecénicas. O fabricante, ao desenvolver o
produto que substitua o 0sso, em seu controle de projetos, através do registro histérico
do projeto, escolhe o material de fabricagao baseado nas propriedades do material, o
processo de fabricacdo e a forma geométrica final (RDC 665/2022). Dessa forma,
considerando o produto final, existem varias normas que indicam metodologias de
ensaios para verificagdo das propriedades mecanicas. Com isso, dado o produto, que
pode ser de componente Unico ou combinado, sao fornecidos parametros para sua
avaliacdo em propriedades mecanicas. A Figura 2.4 mostra tipos de implantes
ortopédicos.

. (c) Parafuso ésseo
(b) Sistema de metalico de

a) Parafuso cortical
(@) coluna travamento.
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(d) Placa 6ssea metalica reta (e) Placa 6ssea metalica curva
com 10 furos.

(f) Haste intramedular e parafuso de travamento

Figura 2.4 — Implantes ortopédicos. Do autor.

Neste tocante, a fadiga tem sido frequentemente observada no Ti puro e
em suas ligas e é considerada uma causa importante de falha nesses materiais. Por
exemplo, falhas por fadiga foram relatadas em implantes dentarios, estruturas de
préteses parciais removiveis, placas, parafusos pediculares e cabos (Rohlmann et al.,
1998; Lin, Ju and Chern Lin, 2005; Lewis, 1978; Garcia and Gorin, 2003). O
carregamento ciclico aplicado a implantes ortopédicos durante os movimentos do
corpo resulta em deformagédo plastica alternada de zonas microscopicamente
pequenas de concentragdo de tensao, produzidas por entalhes ou heterogeneidades
microestruturais (Lin, Ju and Chern Lin, 2005).

Os ambientes de fadiga podem ser divididos em dois grupos distintos:
controlados por deformacéo e controlados por tensdo. Embora, na pratica, a maioria
dos ambientes de fadiga no corpo humano seja uma combinac¢ao dos dois, a natureza
altamente flexivel dos materiais bioldgicos tende a coloca-los na direcao da fadiga
controlada por deformagao (Lin, Ju and Chern Lin, 2005). Exemplos de aplicagoes
controladas por deformacgéo incluem fios de marcapassos, que requerem um metal
condutivo capaz de suportar um namero muito elevado de movimentos de flexao sem
fraturar, e grampos de proteses parciais removiveis, que exigem retengao adequada
para inser¢ao e remogao do dispositivo (Vallittu and Kokkonen, 1995).

Foi sugerido que uma maior rigidez do implante esta associada a uma maior
taxa de fusdo, ou seja osseointegracdo, enquanto uma menor rigidez esta
correlacionada a uma maior densidade éssea (Lin, Ju and Chern Lin, 2005). De acordo
com os estudos, assumindo uma geometria cilindrica concéntrica para o 0sso e a
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prétese, o efeito de protecdo contra tensdo (stress shielding) poderia ser
biomecanicamente reduzido com o uso de um dispositivo de médulo inferior (Mcafee,
1990).

Wu et al. (2024) exploraram a fadiga de ciclo muito alto (VHCF) em ligas de
titdnio, destacando o comportamento da Ti6Al4V, uma das ligas mais amplamente
utilizadas na industria aeroespacial. Eles relataram que essa liga apresenta uma
resisténcia a fadiga de aproximadamente 500 MPa em 107 ciclos, reduzindo para
cerca de 380 MPa em 109 ciclos. A curva S-N mostrou um comportamento em "duplo
degrau", indicando que os mecanismos de iniciacao de trincas mudam da superficie
para o interior do material em ciclos superiores a 107. Além disso, o uso de testes de
fadiga ultrassénica, com frequéncia de 20 kHz, foi identificado como uma estratégia
eficaz para reduzir drasticamente o tempo necessério para realizar ensaios em 1010
ciclos, embora a auséncia de padrdes globais ainda represente um desafio para a
validacdo dos resultados em diferentes laboratérios. Esses achados ressaltam a
importancia de métodos experimentais avangados para investigar a VHCF e melhorar
o desempenho de materiais sob condigbes extremas (Wu et al., 2024).

Seguindo essa linha de anélise, Campanelli et al. (2021) direcionaram sua
atencao para o impacto da fadiga em ligas de titAnio destinadas a aplicacbes
biomédicas, particularmente a Ti6Al4V. Eles observaram que modificacdes de
superficie, como a aplicacdo de camadas porosas de 6xido de titanio de 18-22 ym,
reduziram a resisténcia a fadiga de 580 MPa em 108 ciclos para 270 MPa (Campanelli,
2021). Essas modificacbes, apesar de melhorarem a osseointegracao, introduzem
descontinuidades que atuam como concentradores de tenséo e afetam negativamente
a vida util do material. Além disso, Campanelli ressaltou que as ligas 3 metastaveis,
que apresentam precipitados como w e a', possuem um comportamento de fadiga
intrinsecamente complexo, mas promissor, com potencial para mitigar efeitos de
"stress shielding" devido ao seu médulo elastico reduzido, em torno de 110 GPa,
promovendo maior densidade 6ssea ao redor de implantes (Campanelli, 2021).

Contribuindo com uma perspectiva focada em microestruturas, Tan et al.
(2020) compararam ligas Ti-6Al-2Sn-2Zr-3Mo-1Cr-2Nb-0.1Si com microestruturas
bimodal (BM) e lamelar (LM) (Tan et al., 2020). Eles relataram que a resisténcia a
fadiga em 107 ciclos foi maior na microestrutura LM (650 MPa) em relagdo a BM (490
MPa). Essa diferenca foi atribuida a maior homogeneidade estrutural e menor acumulo
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de tensdes locais no LM. Usando a difragédo de elétrons retro-espalhados (EBSD), Tan
et al. investigaram a irreversibilidade do deslizamento de discordancias, destacando
que microestruturas lamelares sdo mais eficazes em retardar a iniciagdo de trincas,
devido a distribuicdo uniforme de tensdes. Esses resultados fornecem insights sobre
como a engenharia de microestruturas pode ser utilizada para melhorar a durabilidade
mecanica em aplicagdes de alto ciclo.

Por fim, Ellard et al. (2023) concentraram-se em ligas intermetalicas y-TiAl,
que séo altamente valorizadas por sua resisténcia a altas temperaturas e aplicagcoes
em motores aeronauticos (Ellard et al., 2023). Eles relataram que microestruturas com
maior proporgao de fase y e lamelas finas melhoram significativamente a resisténcia
a fadiga de baixo ciclo (LCF), alcangcando tensdes de limite de escoamento em torno
de 600 MPa e resisténcias a tragdo superiores a 800 MPa em temperaturas de até
550 °C. O estudo enfatizou que a otimizacdo de microestruturas, como o ajuste do
tamanho das lamelas e da fracao de fases, € essencial para melhorar a vida util em
ambientes ciclicos severos. Além disso, Ellard destacou que tratamentos térmicos
especificos podem reduzir a propagacdo de trincas, proporcionando maior
confiabilidade em componentes criticos.

Esses estudos convergem para uma compreensdo mais profunda do
comportamento de fadiga em ligas de titdnio, enfatizando como fatores como
microestrutura, modificacbes de superficie e métodos experimentais avancados
influenciam diretamente a durabilidade mecénica. Juntos, eles oferecem diretrizes
valiosas para o desenvolvimento de materiais otimizados para aplicagbes que exigem
alta resisténcia em ambientes extremos, como na industria biomédica. Na sesséo a
seqguir, apresenta-se alguns elementos importantes quanto a normatizacdo e

avaliacao mecanica para aplicagdo em implantes.

2.5. Normatizacao e Avaliacao Mecanica de Implantes Ortopédicos e
Dispositivos para Fixacao da Coluna Vertebral.

Os implantes ortopédicos, quando normalizados, possuem propriedades
mecanicas que podem ser estipuladas por ensaios estaticos e/ou de fadiga. A
empresa, em seu controle de projetos, define as normas de materiais e de

metodologias envolvidas para garantia da seguranca e eficacia do produto.
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Considerando o sistema ésseo do corpo humano, o implante ortopédico substitui 0
0ss0 e entdo, ao ser fabricado possui forma geométrica similar ao 0sso substituido.
No caso de traumas envolvendo fraturas ésseas, também podem ser considerados
parafusos e placas a fim de tornar rigido o sistema traumatizado a fim de calcificagao
Ossea. A Figura 2.5 mostra um exemplo de parafuso ésseo metalico.
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Figura 2.5 — Parafuso Osseo Metélico (Fonte propria)

Os parafusos ésseos metalicos, ao serem fabricados, podem seguir as
diretrizes das normas ASTM F543 (ASTM F543-23) e ABNT NBR 15675, partes 1 a
6. A norma ASTM apresenta-se em documento unico e a norma ABNT é subdividida
em partes, entretanto os conteudos ndo séo idénticos. A terminologia a ser utilizada
no relatério de ensaios, os cuidados para manuseio, 0s requisitos de desempenho, os
requisitos de materiais, do acabamento do produto e sua marcacao sao estabelecidos
pelas normas ASTM F543-23 e ABNT NBR 15675, parte 1 (ABNT NBR 15675-
1:2022). Os ensaios estaticos de determinacao da resisténcia a tor¢do, determinacao
dos torques de insercao e remocgao, determinacdo da resisténcia ao arrancamento
axial e da determinacdo ao desempenho autoatarraxante sado determinados pelas
normas ASTM F543-23 e ABNT NBR 15675 partes 2,3 4 € 6. (ASTM F543-23; ABNT
NBR 15675-2:2018; ABNT NBR 15675-3:2020; ABNT NBR 15675-4:2009; ABNT NBR
15675-6:2010). As especificacbes para conexdes de ferramentas sdo apresentadas
na norma ASTM F543 (ASTM F543-23) e ABNT NBR ISO 15675, parte 5 (ABNT NBR
15675-5:2009).

Abaixo, a Figura 2.6 mostra uma placa éssea metalica.

Figura 2.6 — Placas Osseas Metalicas com 14 furos (Fonte prépria)
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As placas dsseas metalicas, ao serem fabricadas, podem seguir as
diretrizes das normas ASTM 382 e ABNT NBR 15676, partes 1 a 3. A terminologia,
classificacao e requisitos sao estabelecidos pelas normas ASTM F382 (ASTM F382-
17) e ABNT NBR 15676, parte 1 (ABNT NBR 15676-1:2024). Os ensaios de flexao
estatica pelas normas ASTM F382 (ASTM F382-17) e ABNT NBR 15676, parte 2
(ABNT NBR 15676-2:2017) e os ensaios de flexdo dindmica (fadiga em flexao)
determinados pelas normas ASTM F382 (ASTM F382-17) e ABNT NBR 15676, parte
3 (ABNT NBR 15676-3:2017).

A Figura 2.7 mostra uma haste intramedular reta e a Figura 2.8 mostra o
parafuso ésseo metalico utilizado para travamento da haste intramedular.

Figura 2.8 — Parafuso de travamento utilizado junto a haste intramedular
(Fonte propria)

As hastes intramedulares podem seguir as diretrizes das normas ASTM
1264 e ABNT NBR 15668, partes 1 a 5. As especificagoes, terminologia, classificagao
e requisitos sao estabelecidos pelas normas ASTM F1264 (ASTM F1264-16e1) e
ABNT NBR 15668, parte 1 (ABNT NBR 15668-1:2009). Os ensaios de flexao estatica
quatro pontos de haste pelas normas ASTM F1264 (ASTM F1264-16e1) e ABNT NBR
15668, parte 2 (ABNT NBR 15668-2:2009), os ensaios de tor¢do pelas normas ASTM
F1264 (ASTM F1264-16e1) e ABNT NBR 15668, parte 3 (ABNT NBR 15668-3:2009),
os ensaios de fadiga a flexdo determinados pelas normas ASTM F1264 (ASTM F1264-
16e1) e ABNT NBR 15668, parte 4 (ABNT NBR 15668-4:2009) e os ensaios de fadiga
a flexao para o parafuso de travamento pelas normas ASTM F1264 (ASTM F1264-
16e1) e ABNT NBR 15668, parte 5 (ABNT NBR 15668-5:2009). A Figura 2.9 mostra
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uma haste intramedular submetida ao ensaio estatico de flexao.

Figura 2.9 — Hastes Intramedulares apds o ensaio de flexao estatica (Fonte
propria)

2.6. Implantes de coluna.

Os dispositivos para fixacdo de coluna sdo combinagdes de componentes
que possibilitam varios tipos de montagens de sistemas. Utilizando-se parafusos,
placas, barras e conectores, as montagens sao projetadas a fim de transferir o
carregamento exercido sobre 0s 0ss0s para elementos transversais e/ou longitudinais,
que fornecem a estabilidade para a coluna no decorrer da artrodese.

A recomendacao € de que o médico cirurgido selecione o dispositivo de
coluna mais apropriado a indicagcdo do problema a ser tratado. Na escolha, €
necessario ter seguranca dos tamanhos e formas geométricas e qual a
instrumentacao a ser utilizada.

A parte 1 da ABNT NBR 15728 estabelece esta uniformidade de
designacgdes, a terminologia, dimensdes, propriedades mecanicas, materiais e
exigéncias para fabricagdo de componentes e de sistemas. A norma informa
especificacbes para componentes e identifica as metodologias de ensaio para
avaliacOes de propriedades mecéanicas pertinentes as aplicacbes destes produtos. As
partes 2 a 8 da norma ABNT NBR 15728 tratam de metodologias de ensaios dos
componentes do sistema de coluna; hastes, ganchos, placas, parafusos, combinados
ou Unicos. Apesar das condigdes de carregamento nos componentes in vivo possam
ser diferentes das configuracdes referenciadas nas partes 2 a 8 da norma ABNT NBR
15728, os resultados obtidos podem ser Uteis na comparagdao de propriedades
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mecanicas de diferentes projetos ou componentes, desde que as comparacdes sejam
criteriosas e com analises que considerem os efeitos de diferentes projetos em relacéao
as configuragdes de carregamento estabelecendo dados das variagdes de projetos
sobre a fungao e indicacgéo.

As composi¢oes dos materiais referenciados na ABNT NBR 15728 tém sido
empregadas com sucesso em aplicacbes de implantes humanos, porém, nenhum
material para implante cirargico mostra ser completamente livre de rea¢des adversas
no corpo humano. Os documentos e materiais aplicaveis, refletem o atual estado-da-
arte e, caso outros materiais mostrarem-se apropriados, deverdao ser inseridos em
futuras revisdes da ABNT 15728, parte 1 (ABNT NBR 15728-1:2009).

Os componentes utilizados no sistema de coluna podem seguir as diretrizes
das normas ASTM 2193 e ABNT NBR 15728, partes 2 e 5 (parafusos), 3 (placas) e 4
(hastes). As especificacoes, terminologia, classificagao e requisitos s&o estabelecidos
pelas normas ASTM F2193 (ASTM F2193-20) e ABNT NBR 15728, parte 1 (ABNT
NBR 15728-1:2009). A Figura 2.10 mostra um parafuso 6sseo metalico utilizado em

sistemas de coluna.

Figura 2.10 — Parafusos Metalico utilizado em sistema de coluna (Fonte
prépria)

Na aplicagcdo em de parafusos para uso em sistemas de coluna, s&o
consideradas importantes as seguintes propriedades mecanicas:

a) torque maximo - caracteristica que identifica o limite da capacidade de
torcado do parafuso.

b) torque de aparafusamento - caracteristica que identifica o nivel de
concentracdo de tensdo a que o parafuso € submetido durante sua insercao na
estrutura 6ssea, sendo especialmente importante para parafusos autoperfurantes e
auto-atarraxantes.

c) propriedades de flexdo - caracteristica critica em parafusos para

dispositivos para fixagdo de coluna, uma vez que fornecem o meio primario de
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transferéncia de carga do elemento longitudinal para o osso. Parafusos de coluna séo
avaliadas estatica e dinamicamente a flexao;

d) resisténcia ao arrancamento - caracteristica critica em parafusos para
sistemas de coluna, visto que fornecem o meio primario de transferéncia de carga do

elemento longitudinal para o osso.

Os ensaios de torcdao, insercdo e remogdo, arrancamento,
autoatarraxamento e de flexdo em balan¢o dindmica em parafusos podem seguir as
diretrizes das normas ASTM F2193 (ASTM F2193-20), ABNT NBR 15728-2, parte 2
(ABNT NBR 15728-2:2009) e parte 5 (ABNT NBR 15728-5:2009).

Os niveis iniciais de momento maximo sugeridos para o estudo de fadiga
s80 75 %, 50 % e 25 % do valor do limite de resisténcia a flexdo determinado pelo
ensaio estatico. Recomenda-se que em um dos niveis de momento maximo 0s corpos-
de-prova nao falhem antes de 2 500 000 ciclos. A diferenca entre o valor de maximo
de momento que resulte em falha de corpos-de-prova e o valor da resisténcia a fadiga
deve ser menor que 10 % do limite de resisténcia flexdo. (ABNT NBR 15728-5:2009).

Na aplicagdo em sistemas de coluna vertebral, sdo consideradas
importantes para o cirurgiao as caracteristicas mecéanicas de desempenho em flexao
de placas de coluna. Essas propriedades sao criticas, pois as placas de coluna
provém o meio primario de estabilizagdo dos seguimentos de movimentos. Além disto,
a rigidez a flexdo da placa pode afetar diretamente a taxa e a capacidade de
cicatrizagdo ou de fusdo dos corpos 6sseos. O ensaio de flexdo em 4 pontos € mais
indicado para placas de coluna, uma vez que a configuracdo do carregamento pode
reproduzir as condigcbes de tensdo dominantes associadas ao produto quando
implantado. Os ensaios de flexao estética e flexdo dinamica em placas podem seguir
as normas ASTM F2193 (ASTM F2193-20) e ABNT NBR 15728-3, parte 3 (ABNT NBR
15728-3:2009).

No projeto de placas para sistema de coluna, sdo considerados para 0s
ensaios de fadiga as seguintes defini¢coes:

Razao de carregamento é considerada a razao entre os valores maximo e

minimo dos parametros de carregamento de um ciclo de fadiga, dada por:

R = momento minimo / momento méaximo.
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A Resisténcia a fadiga (N.m) é considerada o valor do momento maximo
que pode ser aplicado a um componente em que todos 0s corpos-de-prova ensaiados,
a uma dada razao de carregamento R, resistem a 2 500 000 de ciclos, sem apresentar
falha.

A Resisténcia a fadiga mediana a 2 500 000 ciclos (N.m) é a estimativa do
momento maximo no qual se espera que 50 % dos corpos-de-prova de uma dada
amostra da populacao suporte 2 500 000 ciclos, a uma dada razdo de carregamento,
R.(ABNT NBR 15728-3:2009).

A parte 4 da ABNT NBR 15728 estabelece especificacdo para hastes
utilizadas em sistema de coluna. S&o elementos de uso longitudinal de dispositivos
implantaveis para fixagdo cirargica da coluna vertebral destinados a propiciar a
artrodese do sistema esquelético da coluna.

Assim como nas placas, consideram-se criticas as propriedades de flexao
de hastes de coluna, devido a estabilizagdo dos movimentos, e poderem afetar
diretamente a taxa e capacidade de cicatrizacao ou de fusao dos corpos 6sseos.

Os ensaios de flexdo estatica e flexdo dindmica em hastes podem seguir
as normas ASTM F2193 (ASTM F2193-20) e ABNT NBR 15728-4, parte 4 (ABNT NBR
15728-4:2009).

A resisténcia a fadiga e resisténcia a fadiga mediana sdo calculadas com
base de 2.500.000 ciclos.

Subsistemas de coluna sdo mecanismos de interconexao e submontagens
utilizados em sistemas de coluna e podem seguir as diretrizes das normas ASTM
F1798 (ASTM F1798-21) e ABNT NBR 15728-6, parte 6 (ABNT NBR 15728-6:2009).
As normas indicam a metodologia para avaliagdo das propriedades estaticas e
dindmicas dos mecanismos de interconexacao utilizados em implantes para artrodese
de coluna.

Os componentes; placas, hastes, ganchos, parafusos, quando conectados
entre si, formam uma montagem de sistema ou subsistema para coluna. Ensaios de
fadiga, ao serem realizados em meio aquoso, em solugcdo que simula o liquido
corporeo, podem causar corrosao ou efeito de lubrificagcdo nas interconexodes e,
consequentemente, afetar o desempenho dos dispositivos de ensaio. Dessa maneira,
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0 meio onde é realizado o ensaio, solucao salina (9g NaCl por 1 000 mL de H20), com
gotejamento salino, € uma caracteristica importante que simula o fluido corpéreo.

No ensaio de fadiga, a carga é a variavel independente. Deve-se consultar
a bibliografia para obter uma descricdo mais completa, utilizando numeros de
amostras menores para estimar a resisténcia a fadiga. Da mesma forma, a frequéncia
de carregamento nao esta especificada, uma vez que depende da maquina de ensaio
e do corpo-de-prova. Entretanto, recomenda-se uma frequéncia maxima de 16 Hz. O
namero estimado de ciclos estimados in vivo em um periodo de 12 meses, que pode
ser considerado o tempo médio aproximado até a artrodese, varia de 1 milhdo a 2,5
milhdes. Dobrando-se os 2,5 milhdes de ciclos para 5 milhdes, estabelece-se um fator
de seguranga, mas o custo dos ensaios aumenta substancialmente sem fornecer
dados adicionais relevantes. Mesmo quando observada uma falha no intervalo de 2,5
milhdes a 5 milhdes de ciclos, ela geralmente ocorre na parte horizontal da curva de
limite de fadiga, ndo afetando significativamente a curva em si. Desta forma, foi
escolhido como limite de fadiga 2,5 milhdes de ciclos para ensaios em componentes
e subsistemas de coluna e 5 milhdes para sistema de coluna (ABNT NBR 15728-
6:2009 e ABNT NBR 15728-7:2021).

O Sistema completo de coluna é composto de varios componentes que, ao
se unirem, formam um sistema montado projetado para propiciar estabilidade
enquanto a artrodese se desenvolve (ABNT NBR 15728-7; ABNT NBR 15728-7:2021).

Uma montagem de sistema para coluna possui grupos de componentes
para uma indicagao clinica especifica. Os métodos de ensaio contém configuracdes
para a avaliagdo das montagens, que simulam os requisitos clinicos para uma
localizagdo pretendida e métodos de insercao cirurgica (método de aplicacdo). Os
sistemas de coluna cervical, cervical-toracica, cervical-occipital e cervical-occipital-
toracica sdo projetados para insercao via posterior. Estes sistemas podem incluir
parafusos placas occipitais, parafusos pediculares, parafusos occipitais, ganchos,
hastes e interconexdes transversais (ABNT NBR 15728-8:2021).

Um sistema de coluna instalado em uma maquina de ensaio avalia
simultaneamente todos os componentes de uma montagem no pior caso da
configuracdo de ensaio (modelo de vertebrectomia). Uma vertebrectomia é a pior
situacdo de carregamento, devido as cargas serem transferidas da instalagdo e
transmitidas apenas para a montagem do implante. As configuracdes de ensaio

propostas sdo baseadas em dimensdes anatdmicas. (ABNT NBR 15728-7:2021).
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O objetivo dos implantes para coluna é prover uma estabilidade de curta
duracao enquanto uma artrodese ocorre no local, logo métodos de ensaio nao se
destinam a avaliar a estabilidade mecénica de longa duracdo, nem a avaliar implantes
que nao conduzam a fusédo de corpos da coluna.

Os ensaios de fadiga estabelecem a resisténcia a fadiga onde todas as
estruturas ensaiadas resistem a 5 000 000 ciclos sem falhar. Esta quantidade de ciclos
representa o numero de ciclos de carregamento a que uma amostra poderia ser
submetida em dois anos de atividade moderada (aproximadamente, 7000 ciclos por
dia) (ABNT NBR 15728-7:2021).

Os ensaios de flexdo estatica e flexdo dindmica em dispositivos para
fixacdo da coluna vertebral podem seguir as normas ASTM F1717 (ASTM F1717-21),
ABNT NBR 15728-7 (ABNT NBR 15728-7:2021) e ABNT NBR 15728-8 (ABNT NBR
15728-8:2021).

2.7. Sistema TiMoSn

O titanio e suas ligas sdo materiais promissores no campo odontolégico
porque possuem boa resisténcia a corrosao, densidade especifica leve, excelente
biocompatibilidade, propriedades mecanicas quase equivalentes as das ligas de ouro
dentais e baixo custo. Como citado anteriormente, o Ti6Al4V é o mais utilizado como
material de implante ortopédico devido a sua excelente combinacdo de
biocompatibilidade, resisténcia a corrosédo e propriedades mecéanicas. Novos tipos de
ligas tém sido desenvolvidas, principalmente em decorréncia dos problemas da
toxicidade dos elementos Al e V e ao desenvolvimento do desempenho necessario da
liga. No entanto, em termos de propriedades mecanicas, elas sao bastante
semelhantes ao Ti6AI4V.

Médulo de elasticidade, dureza e limite de escoamento sdo propriedades
mecanicas essenciais para materiais de implantes de carga de longo prazo. E
significativo que a composicdo de fase das ligas de Ti afete as propriedades
mecanicas, uma vez que as fases sao estabilizadas pela adicdo de elementos de liga
adequados. Como resultado, a liga de titanio pode melhorar suas propriedades
mecanicas. Nas ligas de Ti, observam-se dois tipos de fases, fases estaveis ou de
equilibrio como a e B, e fases instaveis ou nao equilibradas ou metastaveis como o',

a", w e B fase metastavel (Peng, Ju and Chern Lin, 2018; Moshokoa et al., 2021).
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Nas ligas de Ti proximas de 3 e B, a transformagao de fase 3 para a torna-
se fraca, resultando na precipitacdo de fases metastaveis. A dureza das diferentes
fases nas ligas de Ti € em ordem crescente como Ha" < HB < Ha < Ha' < Hw. O
mddulo de elasticidade das diferentes fases das ligas de Ti € em ordem crescente
como EB < Ea" < Ea' < Ea < Ew. A resisténcia das diferentes fases esta na ordem
crescente como Sa < SPB < Sa" < Sa' < Sw; a resisténcia da fase martensitica a" é
maior que a da fase B devido a estrutura cristalina ortorrdmbica da fase a" que possui
menos sistemas de deslizamento comparados com a estrutura cubica de corpo
centrado da fase B, portanto, a fase martensitica a" requer mais tensdo para

deformagéo plastica que a fase  (Banerjee and Williams, 2013).

Como resultado, Nb, Ta, Mo, Zr e Sn s&o selecionados como os elementos
de liga mais seguros para o titdnio. HO et al. estudaram as microestruturas e
propriedades das ligas binarias de Ti-Mo fundidas. Os resultados mostram que a liga
de Ti-Mo parece ter grande potencial para ser um novo candidato para material
dentario. As caracteristicas de desgaste constituem outro aspecto do desempenho
das ligas dentarias. O acumulo de detritos de desgaste pode produzir uma resposta
celular adversa, que leva a inflamacao, liberacdo de enzimas danosas, ostedlise,
infeccdo, soltura do implante e dor. Portanto, para selecionar um material dentario
adequado, € importante entender o comportamento de desgaste dos materiais
experimentais (Peng, Ju and Chern Lin, 2018; Moshokoa et al., 2021).

O Molibdénio € um metal com nimero atémico 42 e ponto de fusédo de 2623
°C. Ele pertence ao grupo VI da tabela periédica e exibe uma estrutura cristalina
cubica de corpo centrado. O Mo tem excelentes propriedades como material de
implante devido a sua superior biocompatibilidade e alta resisténcia a corrosao.
Devido as suas propriedades, o Mo é um estabilizador de fase B; o mdodulo de
elasticidade geralmente diminui conforme o conteido de Mo aumenta. As ligas de Ti
com menor conteludo de Mo demonstraram comportamento de memaria de forma. Até
hoje, nenhum relatério sugere a citotoxicidade do Mo como elemento de liga em Ti
(Peng, Ju and Chern Lin, 2018).

As ligas binarias de Ti-Mo sao materiais de implante ortopédico potenciais
devido a sua alta biocompatibilidade, baixo médulo de elasticidade e propriedades
superelasticas satisfatérias. O comportamento superelastico é atribuido a

transformacao martensitica termoelastica de 8 para a". Um aumento no conteudo de
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Mo diminui a temperatura de inicio da martensita (Ms) e a temperatura de inicio da
transformacao de fase 3 para w. A transformacéo de fase B para a" é parcialmente
reduzida pela transformacéo de fase 3 para w. Um menor conteudo de Mo leva a
transformacao de fase 3 para a', um conteudo moderado de Mo leva a transformacéao
de fase 3 para a", e com um alto conteudo de Mo, uma fase 3 completa ou uma mistura
de fase B+w é formada. A Figura 2.12 apresenta o diagrama de fases Ti-Mo. Este
diagrama apresenta o comportamento isomorfo do Mo adicionado ao Ti até
aproximadamente 21% em massa de Mo (Peng, Ju and Chern Lin, 2018; Moshokoa
et al., 2021).
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Figura 2.12. Diagrama de fases Ti-Mo (adaptado de Cotton et al (Cotton et
al., 2015).

A inclusdo de Sn nas ligas de Ti-Mo nao apenas reduz o modulo de
elasticidade e a dureza pela eliminagdo da fase w, mas também impacta a
superelasticidade, conforme reportado por Maeshima e seus colaboradores em 2006
(Maeshima et al., 2006). A ocorréncia de superelasticidade e memoéria de forma nas
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ligas € resultado da transformacao martensitica reversivel, que pode ser ativada por
aquecimento ou alivio de tensdao apds a transformacado martensitica induzida por
deformacgdo, sendo as temperaturas de inicio e fim da transformac¢ao martensitica (Ms
e Mf) cruciais para essas propriedades. Maeshima e equipe observaram que a
temperatura de transformacao martensitica é reduzida com o aumento da quantidade
de Sn, especificamente em ligas de Ti-10Mo com varias concentracées de Sn,
chegando a até 13% em peso. Eles também descobriram que a superelasticidade a
temperatura do corpo humano é alcangavel em ligas de Ti-10Mo com mais de 9% de
Sn em peso, ou no caso da liga Ti-10Mo-12Sn apds um breve processo de

envelhecimento térmico a 600 °C por 300 segundos (Maeshima et al., 2006).

Embora os estabilizadores de fase B reduzam a temperatura de
transformacao martensitica, facilitando a formacéao de ligas de titanio B metaestaveis
com propriedades de superelasticidade, esses elementos também contraem os
parametros de rede. Esta contracdo pode diminuir a deformacdo e afetar
negativamente a capacidade de recuperacao de forma do material. Portanto, a adigéo
de elementos neutros como Sn e Zr tem mostrado ser uma estratégia eficaz no
sistema de ligas Ti-Mo para superar essas limitagdes, conforme identificado por Endoh
e colaboradores em 2017 (Endoh et al., 2017).



51

3. Materiais e Métodos

O presente trabalho envolveu a preparacao de ligas Ti-10Mo-3Sn por fusao
em forno a arco voltaico, processamentos termomecanicos, usinagem, e finalmente,

a caracterizacao microestrutural e mecénica.

3.1. Preparacao das Ligas

A liga Ti6Al4V foi adquirida comercialmente pelo autor, segundo a norma
Ti6AI4V, liga forjada de titdnio-6aluminio-4vanadio para aplicacbes em implantes
cirurgicos, de modo a atender os requisitos para 0s ensaios e analises propostos na

pesquisa, assim como ser comparavel com a liga desenvolvida.

Os lingotes das ligas Ti-10Mo-3Sn foram fabricados utilizando-se um
processo de fusdo em forno de arco elétrico. O forno de arco utilizado possui uma
camara cilindrica de ago inoxidavel, com design de parede dupla para facilitar o
resfriamento por meio da circulacdo de agua, como ilustrado na Figura 3.1. Este
equipamento é equipado com um cadinho de cobre, que é resfriado a agua, e uma
haste ajustavel que suporta um eletrodo de tungsténio. Os elementos, nas proporcoes
pré-determinadas, foram colocados dentro do cadinho de cobre. Para fundir os
elementos, € essencial estabelecer uma atmosfera inerte, 0 que é conseguido através
do uso de uma bomba de vacuo mecanica e injecao de gas inerte. O argdnio (Ar) 5.0
analitico foi 0 gas escolhido para essa finalidade. Esta configuracao induz a formacgéo
do arco elétrico entre o cadinho e o eletrodo, gerando um plasma pela ionizagédo do

argbnio na atmosfera do forno, capaz de fundir com eficacia os metais utilizados.
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Figura 3.1 - Forno de fusdo a arco: (a) vista frontal; (b) vista do interior do
equipamento.

3.2. Conformacao Plastica

O passo seguinte a fundigdo € o processo de conformagédo plastica a
quente. Neste caso especifico, a conformacéo foi realizada por meio de forjamento
rotativo no equipamento FENN 2H (FEM/UNICAMP), conforme mostrado na Figura
3.2. O objetivo da conformacdo a quente do lingote é desintegrar e refinar a
microestrutura originada no processo de fundicao, tipicamente grosseira, e criar uma
forma cilindrica para facilitar a preparagéo de amostras para analises de propriedades
mecanicas. Inicialmente, o lingote foi aquecido a uma temperatura de 900°C por 10
minutos e, em seguida, submetido a etapas de forjamento. ApGs cada etapa, a
amostra era reaquecida a 900°C por mais 5 minutos.

Solicitacdo do professor Juliano para adicionar detalhes do lingote,
dimensdes? Etapas do forjamento?
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Figura 3.2 - Forja rotativa FENN, modelo 2H da Faculdade de Engenharia
Mecénica da UNICAMP (Laboratério de Tratamentos Termomecanicos).

A peca forjada passou por usinagem subsequente para eliminar a camada
de 6xido superficial e uniformizar as dimensdes das amostras.

3.3. Tratamentos Térmicos

O processo de fusao do lingote e sua subsequente conformacao mecanica
podem resultar em segregacdes de soluto e uma microestrutura heterogénea. Para
mitigar esse fendmeno, recorreu-se a um tratamento térmico de homogeneizacao.
Assim, ap0s a etapa de conformacao, o lingote foi selado em um tubo de quartzo sob
atmosfera inerte e submetido a um tratamento térmico na mufla EDG 700, ilustrado na
Figura 3.3, a uma temperatura de 1000 °C (acima da transi¢cdo beta) por 12 horas.
Apoés o tratamento térmico, a amostra foi resfriada dentro da prépria mufla.

Na sequéncia, de modo a obter informacdes sobre os efeitos dos
tratamentos térmicos, parte das amostras (também encapsuladas) foram submetidas
a novo tratamento térmico, por 1h a temperatura de 1000 °C, seguido de resfriamento
em agua (processo de tempera), sendo posteriormente essa condicdo a empregada

para as andlises mecanicas.
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Figura 3.3. Mufla EDG, modelo 7000, da Faculdade de Engenharia
Mecénica da UNICAMP (Laboratério de Tratamentos Termomecanicos).

Como resultado obteve-se as barras prontas a preparacdo de ensaios
mecanicos, quimicos e metalograficos. Ja a amostra da liga Ti6AlI4V foi obtida

comercialmente em barras de 8mm.
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Figura 3.4 - Barras das amostras Ti10Mo3Sn obtidas por forjamento

rotativo.

3.4 Analise quimica

A analise quimica foi realizada pelos processos de espectrometria de
emissao Optica por centelha, andlise de gases hidrogénio, nitrogénio e oxigénio por

combustao e pela andlise dos teores de carbono e enxofre.
3.4.1 Espectrometria de Emissdo Optica por Centelha

Os ensaios foram realizados segundo as metodologias das normas ASTM
E2626-08e1 Guia para Analise Espectrométrica de Metais Reativos e Refratarios e/ou
ASTM E2994-21 — Método de Teste para Andlise de Titanio e Ligas de Titanio por
Espectrometria de Emissao Atémica por Centelha.

O equipamento utilizado é do modelo SpectromaXx, Laboratério de
Ensaios em Implantes — SENAI, onde utiliza superficie plana para a analise. A base
de 16 mm de diametro, foi reduzida a 3 mm de diametro através do acessério disco
de ceramica. Dessa forma, a superficie necessaria a analise consiste em cobrir uma
regido de 3 mm de diametro. Complementando, utiliza-se um acessério para

encapsular o gas durante o ensaio.
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Figura 3.6 — Espectrébmetro de emissdo Optica por centelha
AMETEK/SpectromaXx, disponivel no SENAI Rio Claro, Laboratério de Ensaios em
Implantes.

Figura 3.7a - Base onde é Figura 3.7b — Base do

colocada a amostra e acessorio disco espectrébmetro pronta a realizagdo do

de ceramica. ensaio.

As amostras foram cortadas em tamanhos de 30 mm de comprimento e
usinadas pelo processo de fresagem para obtencdo de superficie lisa. Apés,
submeteu-se a superficie lisa ao processo de lixamento com lixa para metais grana

80 e lavagem com acetona para retirada das impurezas.
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Para a liga Ti6AI4V, o propésito foi de determinar os teores de Fe, Ale V e
para a liga Ti10OMo3Sn, o propésito foi de determinar os teores de F, Al, V, Mo e Sn

sendo o componente “Ti” o0 elemento de balango das amostras.

O ensaio foi realizado a temperatura de (22 + 2) °C onde séo executadas
trés queimas em regides adjuntas da amostra obtendo-se a média e o desvio padrao

nos resultados.

3.4.2 Analise de gases Hidrogénio, Nitrogénio e Oxigénio

Os ensaios foram realizados segundo as metodologias das normas ASTM
E1409-13(2021) Método de teste para determinacdo de oxigénio e nitrogénio em
titnio e ligas de titanio por fusdo de gés inerte e ASTM E1447-09(2016) Método de
teste para determinacao de Hidrogénio em Titanio e Ligas de Titanio por Fusao de
Gas Inerte Condutividade Térmica/Método de Deteccdo por Infravermelho com o
proposito de determinar o teor gases Nitrogénio, Oxigénio e Hidrogénio das amostras.

O equipamento utilizado é do modelo TCH600 onde utiliza amostras com

massa na faixa de 0,075 < Mamostra < 0,125 gramas.

I’

Figura 3.8 — Analisador de gases Hidrogénio, Nitrogénio e Oxigénio LECO
/ TCH600, disponivel no SENAI Rio Claro, Laborat6rio de Ensaios em Implantes.
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As amostras foram cortadas em faca mecanica e, apds o corte, sdo lavadas

em acetona para retirada de impurezas e secadas a temperatura ambiente.

O propésito destes ensaios foi de determinar os teores de Hidrogénio,
Nitrogénio e Oxigénio das amostras. O ensaio foi realizado a temperatura de (22 + 2)
°C onde sao executadas trés queimas em itens de ensaios diferentes obtendo-se a
média e o desvio padrao nos resultados.

3.4.3 Analise dos teores de Carbono

Os ensaios foram realizados segundo a metodologia da norma ASTM
E1941 Método de Teste para Determinacdo de Carbono em Metais Refratérios e
Reativos e Suas Ligas por Analise de Combustdo”, com o propdésito de determinar o

teor do componente quimico Carbono da amostra.

O equipamento utilizado é do modelo CS230 onde se utilizam amostras
com massa na faixa de 0,075 < M amostra < 0,125 gramas.

= _*; = |

e ¥ e T =
T R "'"'m | P DT AT S e

e | 2 5

= =] -

Figura 3.9 — Analisador de teores de Carbono e Enxofre LECO / CS 230,
disponivel no SENAI Rio Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.

As amostras foram cortadas em faca mecanica e, apos o corte, sdo lavadas
em acetona para retirada de impurezas e secadas a temperatura ambiente.
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O propésito destes ensaios foi de determinar os teores de Carbono das
amostras. O ensaio foi realizado a temperatura de (22 * 2) °C onde sédo executadas
trés queimas em itens de ensaios diferentes obtendo-se a média e o desvio padrao
nos resultados.

3.5 Analise metalografica

As amostras foram preparadas de acordo com a metodologia de ataque
quimico da norma ASTM E407-23 e preparagao de amostra segundo o “Annual book
of ASTM Standards, secao 32 e comparacao qualitativa utilizando como referéncia a
literatura “ASM Handbook Volume 9 Metallography and Microestructures (ASM 9).

A amostra da liga Tit1OMo3Sn passou pelas etapas de preparacdo dos
lingotes (item 3.1), etapa de conformacgéao plastica (item 3.2) e etapa de tratamento
térmico (item 3.3) antes de serem usinadas. A liga Ti6Al4V foi obtida comercialmente

e usinada para a verificacdo de microestrutura.

Os ensaios foram realizados com o propdsito de verificar a microestrutura
e a presenca fase a acumulada na superficie da matéria prima (alpha-case), como

determina a norma Ti6AI4V. O ensaio foi realizado a temperatura de (22 + 2) °C e

foram utilizados os equipamentos listados na Tabela 3.4.

73

Figura 3.10 - Embutidora metalografica FORTEL, disponivel no SENAI Rio
Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.
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Nesta etapa foram realizados os embutimentos e apds lixamento e
espelhamento. Foram utilizadas sequencialmente lixas grana 80, 120, 200, 420, 600,
1200 e 2400;

Figura 3.11 — Lixadeiras e politrizes Risitec, disponivel no SENAI Rio
Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.

- Apds, foram coletadas imagens em um conjunto de microscopios

motorizados com ampliacao de 100 x.

Figura 3.12 — Conjunto de microscépios motorizados Zeiss / Axio,
disponivel no SENAI Rio Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.
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3.6. Ensaios mecanicos
3.6.1. Ensaio de dureza Vickers

Os ensaios de dureza foram realizados segundo metodologia da norma
ASTM E92 (ASTM E92:17). Foi utilizado o equipamento Vickers Hardness Tester —
FV-700.

Figura 3.13 - Durémetro Vickers FV-700, disponivel no SENAI Rio Claro,
Laboratério de Ensaios em Implantes.

As medic¢des foram realizadas na superficie da amostra, posteriormente, os
resultados foram correlacionados a escala HRC utilizando a Tabela 1 da norma ASTM
E140 (ASTM E140-12b(2019)e1). O ensaio foi realizado a temperatura de (22 £ 1) °C.

Figura 3.14 — Visor Optico e tela do ensaio, disponivel no SENAI Rio
Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.
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3.6.2. Ensaio de Tracao

O equipamento utilizado € uma maquina universal de ensaios do tipo
Emic/DL10000. Os ensaios foram realizados segundo a metodologia da norma ASTM
E8/EBM-2022, com o propédsito de determinar as propriedades mecanicas das
amostras. Em um item de ensaio foi verificado o médulo de elasticidade e em outro
item foram verificadas as tensdes de escoamento, a tensdo maxima, o alongamento
e a reducao de area percentual. O item de ensaio foi confeccionado de acordo com
as dimensodes para corpo de prova (CP) cilindrico reduzido do tipo E8-04 da norma
ASTM E8/E8M-2022.

Figura 3.15 — Maquina universal de ensaios EMIC DL1000, disponivel no

SENAI Rio Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.

Com o uso da maquina universal de ensaios de tragdo/compressao e um
extensémetro, foi possivel determinar o médulo de elasticidade das ligas em uma
amostra com um item de ensaio. Em seguida, ensaiando outra amostra com um item
de ensaio, apenas com o uso da maquina universal de ensaios foram determinadas
as propriedades mecanicas tensdo maxima, tensdo de escoamento, alongamento e
reducao de area percentual.

3.6.2.1. Modulo de elasticidade

Para a determinacdo do modulo de elasticidade, foram utilizados os



63

equipamentos da tabela 3.5, incluindo a utilizacdo de um extensémetro.

Tabela 3.5. Equipamentos utilizados no ensaio de tragéo para obtencdo do médulo de
elasticidade.

Descricao Fabricante / Modelo
Equipamento Universal de Ensaios 100 kN. EMIC / DL10000
Célula de Carga para LEF-TR-01 de 100 kN. EMIC / CCE100KN
Termbmetro de Vidro 02 /0 — 100°C INCOTERM /57401/13

Extensémetro Eletronico Maxima Deformagéo 12,5 mm -

EMIC / EE10
Deslocamento
Paquimetro Digital 0 — 150 mm /0,01 mm PANTEC / 11112B-150
Micrémetro Analdgico 0 - 25 mm /0,01 mm MITUTOYO /0-25 mm /0,01 mm
Medidor de Altura 0-300 mm MITUTOYO / 0-300 mm

O item de ensaio utilizado partiu de uma barra cilindrica @ 8 mm. Apés

confeccionado pelo processo de usinagem foram consideradas as seguintes
dimensoes:

- Didmetro inicial, D = 4,0 mm;

- Raio, R =4,0 mm;

- Comprimento de Calibragdo, G=4*D = 16,0 mm;
- Comprimento paralelo, A = 23,0 mm;

A Figura 3.16 ilustra estes parametros.
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Figura 3.16 — Item de Ensaio Cilindrico segundo ASTM E8/E8M: 2022.
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O grau ao qual uma estrutura se deforma ou se esfor¢ca depende da
magnitude da tensao imposta. A Lei de Hooke mostra esta relacgao.

T=E. ¢>T=E. ((L-Lo)/Lo)
onde:
T = tensao (MPa);
E = constante de proporcionalidade (GPa);
¢ = deformacéo relativa;
L = comprimento final do item de ensaio

Lo = comprimento inicial do item de ensaio

O mobdulo de elasticidade foi calculado como a inclinagcdo da curva
dividindo-se a tenséo pela deformacéo especifica, Figura 3.17. Utilizada a equacao da
Lei de Hooke,

|F..
b [ Descarregamento
| Inclinagiio = médulo de
._-". elastcidade
“)‘ Carregamento
0
0

Deformacio

Figura 3.17. Curva caracteristica do ensaio — (CALLISTER, 2002, p. 83)

Além desta técnica, medidas de mddulo de elasticidade também foram
efetuadas pela técnica de Excitacdo por Impulso. E um método nao destrutivo utilizado
para caracterizar os modulos elasticos e o0 amortecimento de materiais com base em
sua resposta acustica. Essa técnica envolve a aplicacdo de um leve impulso

mecanico, como uma pancada, na amostra, o que gera uma resposta vibracional
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contendo as frequéncias naturais do material. Essas frequéncias estdo diretamente
relacionadas aos modulos elasticos da amostra, enquanto a taxa de atenuacéo da
vibragdo fornece informagdes sobre o amortecimento. Todos os ensaios foram

realizados de acordo com a norma referente (ASTM E1876 — 22).

A técnica é especialmente eficaz para amostras com geometrias regulares,
como barras, cilindros, discos e anéis, pois, nesses casos, existem equacdes
analiticas que correlacionam as frequéncias naturais de vibragdo com os médulos
elasticos, as dimensdes e a massa da amostra. Assim, ao medir as frequéncias
naturais, juntamente com as dimensdes e a massa do material, € possivel calcular os
mddulos de elasticidade e o amortecimento com alta precisdo. Essa abordagem
permite uma analise detalhada das propriedades mecanicas sem comprometer a
integridade da amostra, sendo amplamente utilizada em pesquisas de materiais e na

industria.

3.6.2.2. Resisténcia ao escoamento, resisténcia maxima, alongamento e reducao
de area

O ensaio de tracao é utilizado para caracterizagdo mecanica e tem como
objetivo verificar as propriedades tensdo de escoamento, tensdo maxima,

alongamento e reducgao de area percentual (Ti6AI4V).

A metodologia utilizada para a realizagdo do ensaio de tracdo utilizou
parametros de acordo com a norma ASTM E8/E8M-22 que indica a velocidade a ser
utilizada na zona elastica e na zona plastica, o formato do item de ensaio e a
temperatura a ser utilizada durante o ensaio. A Figura 3.18 mostra as dimensodes
utilizadas na confecg¢ao dos itens de ensaio.
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Figura 3.18 — Representagédo do item de ensaio cilindrico do tipo E8-04
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baseado na norma ASTM E8/E8M-22.

Foram consideradas as dimensdes para Corpo de Prova (CP) cilindrico
reduzido do tipo E8-04 da norma ASTM E8/E8M-2022:

- Didmetro inicial, D = 4,0 mm;

- Raio, R =4,0 mm;

- Comprimento de Calibragdo, G=4*D = 16,0 mm;
- Comprimento paralelo, A = 23,0 mm;

A Figura 3.19 exibe um exemplo de imagem do item de ensaio utilizado
para a liga de titanio Titanio Ti1OMo3Sn-3 e a figura 3.20 do item da liga comercial
Ti6Al4V. Ambos os itens usinados para atender a norma ASTM E8/E8M-22.

Figura 3.19 — Imagem do item de ensaio da liga Ti10Mo3Sn segundo as
dimensdes do corpo de prova cilindrico reduzido do tipo E8-04 norma ASTM E8/E8M-
22.

Figura 3.20 — Imagem do item de ensaio da liga Ti6Al4V segundo as
dimensdes do corpo de prova cilindrico reduzido do tipo E8-04 norma ASTM E8/E8M-
22.

Os ensaios foram realizados com a velocidade de 0,6 mm/min até o limite
de escoamento e de 2,5 mm/min até a ruptura. Nos ensaios foram utilizados os

equipamentos listados na Tabela 3.6.

Tabela 3.6. Equipamentos utilizados no ensaio de tracéo.
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Descricao

Fabricante / Modelo

Equipamento Universal de Ensaios 100 kN.

EMIC / DL10000

Célula de Carga para LEF-TR-01 de 100 kN.

EMIC / CCE100KN

Termobémetro de Vidro 02 /0 — 100°C

INCOTERM /57401/13

Paquimetro Digital 0 — 150 mm /0,01 mm

PANTEC /11112B-150

Micrémetro Analdgico 0 - 25 mm /0,01 mm

MITUTOYO /0 - 25 mm
/0,01 mm

Medidor de Altura 0-300 mm

MITUTOYO /0-300 mm

3.7. Ensaio de Fadiga

O equipamento utilizado foi uma maquina eletrodindmica de ensaios de

fadiga do tipo Instron E10000T, com o propdésito de determinar as propriedades em

fadiga das amostras. Foi confeccionado um dispositivo para fixagdo da amostra

proporcionando tensdes de tragado/tracao.

A forma geométrica utilizada foi a do corpo de prova cilindrico reduzido do

tipo E8-04 norma ASTM E8/E8M-22, idéntico ao corpo de prova utilizado no ensaio de

tracdo para as propriedades tensbes de escoamento, a tensdo maxima, o

alongamento e a reducéo de area percentual.

Figura 3.22 — Maquina de ensaios de fadiga Instron E10000T, disponivel
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no SENAI Rio Claro, Laboratério de Ensaios em Implantes.

Os ensaios foram realizados utilizando uma amostra com seis itens de
ensaio com o proposito de determinar a curva Forga [S] x Numero de ciclos [N] para
dez milhées de ciclos, razdo R 0,1 e frequéncia 10 Hertz. Para o ensaio de fadiga foi
utilizado como carga referencial o resultado da forga de escoamento do ensaio de

tracao.

A metodologia utilizada consiste dos seguintes parametros:

- A carga referencial que provém do ensaio de tracao;

- Adotado que a curva a ser obtida fosse a de Forca (S) x Niumero de ciclos
(N);

- O limite do numero de ciclos estabelecido foi de dez milhdes chamado de
“run out”;

- Na carga do “run out” foram ensaiados trés itens de ensaio;

- A configuragéo utilizada no ensaio de fadiga consistiu na aplicacao de
forcas tracdo/tracdao com uma razéao de carregamento, R = 0,1;

- A frequéncia utilizada foi de 10 Hertz;

Cada item das amostras Ti1OMo3Sn e Ti6Al4V foram submetidas a um
carregamento ciclico senoidal em tracao com razao de carregamento R = 0,1 (Ratio)
e frequéncia de 10 Hz. O ensaio foi realizado em meio seco e a temperatura ambiente
de 22 °C.

O ensaio foi conduzido de modo que, para cada item de ensaio, a carga
aplicada “F” agiu axialmente fixada rigidamente com rosca na parte inferior da
maquina e na parte superior do dispositivo de ensaio acoplado a célula de carga. O
ensaio foi conduzido de maneira que a deformacdo linear maxima permitida via
atuador fosse de 2 mm e o numero de ciclos fosse registrado até a ocorréncia de falha
(deformacéao plastica ou ruptura) ou até o limite de dez milhdes de ciclos. A Tabela 3.7

lista 0s equipamentos utilizados nos ensaios.
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Tabela 3.7. Equipamentos utilizados no ensaio de fadiga.

Descricao Fabricante / Modelo

Célula de Carga p/ LEF-TR-01 de 100 N - Tracao e EMIC / CCE100N

compressao
Célula de Carga p/ LDE-EF-05 de 10 KN INSTRON / Dynacell
Termdmetro de Vidro 02 /0 — 100°C INCOTERM /57401/13
Paquimetro Digital 0 — 150 mm /0,01 mm PANTEC / 11112B-150
Micrémetro Anal6gico 0 - 25 mm /0,01 mm MITUTOYO /rgr;125 mm /0,01
Medidor de Altura 0-300 mm MITUTOYO / 0-300 mm

A Figura 3.23. mostra a configuragéo do ensaio de fadiga.

Figura 3.23. Configuragéo do ensaio de fadiga da amostra Ti10Mo3Sn.
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A Figura 3.24 mostra a amostra Ti1OMo3Sn contendo seis itens de ensaio
da amostra Ti10Mo3Sn.

Ti—Mo - Sn

Figura 3.24. Amostra Ti10Mo3Sn antes do ensaio de fadiga.

A Figura 3.25 mostra a amostra Ti6Al4V contendo seis itens de ensaio da
amostra Ti6AI4V.

Ti—Al-V

Figura 3.25. Amostra Ti6Al4V antes do ensaio de fadiga.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1. Analise Microestrutural e Transformacoes de Fase

A liga Ti1OMo3Sn foi projetada com uma composicdo quimica que
favorece a estabilizacdo da fase B, essencial para aplicagdes biomédicas. Seus
principais constituintes incluem 10,73% de molibdénio (Mo) e 3,30% de estanho (Sn),
ambos estabilizadores 3 que promovem uma microestrutura predominantemente 3.
Além disso, a liga apresenta baixos niveis de elementos residuais, como ferro (Fe)

em 0,085% e aluminio (Al) em 0,017%, garantindo a pureza do material.

Os teores de gases, que tém impacto direto na estabilidade
microestrutural e nas propriedades mecanicas, sao notaveis: o oxigénio (O) esta
presente em 0,146%, enquanto o nitrogénio (N) é de 0,0093% e o hidrogénio (H) é
de 0,0039%. Esses valores indicam um controle rigoroso durante a fabricacéo,
mantendo os teores dentro dos limites aceitaveis para ligas biomédicas. O carbono
(C), encontrado em 0,008%, também contribui para a alta pureza da liga, reduzindo
o risco de formacao de fases indesejadas e garantindo resisténcia a corrosdo. No
entanto, a presenca de ~10% de Mo na liga Ti-10Mo-3Sn nao foi suficiente para
torna-la completamente B-estabilizada, conforme indicado pela formulacdo da
Equacao de Molibdénio Equivalente utilizada para o desenvolvimento das ligas. A
Figura 4.1 apresenta a localizagao da liga Ti-10Mo-3Sn de acordo com o diagrama
Bo-Md proposto por Morinaga (Morinaga, Murata and Yukawa, 2004). Pelos
resultados graficados, a liga deve apresentar baixo valor de médulo e basicamente,
microestrutura formada apenas pela fase martensitica, a” (alfa duas linhas, de
estrutura cristalina do tipo ortorrémbica).
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O modelo Bo-Md, proposto por Mohamed Abdel-Hady et al. (2006),
utiliza paréametros eletrénicos para correlacionar a estabilidade de fases e as
propriedades elasticas de ligas de titanio B. O Bo (Bond Order) mede a forca de
ligacédo covalente entre o titdnio e os elementos de liga, enquanto o Md (Metal d-
orbital energy level) representa o nivel de energia dos orbitais “d”, associado a
eletronegatividade e ao raio metalico dos elementos (Abdel-hady, Hinoshita and
Morinaga, 2006).

O modelo demonstra que a adicao de estabilizadores 3, como Nb, Ta e
Mo, aumenta a estabilidade da fase . Elementos como Al e O, embora
estabilizadores a em condicbes normais, também podem estabilizar a fase B,
reduzindo o moédulo de elasticidade, como observado em ligas Ti-Nb com 2% de

Al, que passaram de 60 GPa para 54 GPa.

O diagrama Bo-Md mapeia regides de estabilidade de fases e limites
para transformac¢des martensiticas (Ms e Mf), permitindo prever como a
composicao influencia propriedades como o médulo de elasticidade. Isso torna o

modelo uma ferramenta eficiente para projetar ligas de titanio otimizadas.

Complementarmente, a liga Ti6AI4V apresenta uma composigao quimica
classica para ligas o+, amplamente empregadas em implantes biomédicos. Sua
formulagao inclui 6,19% de aluminio (Al), um estabilizador da fase a, e 4,15% de
vanadio (V), um estabilizador da fase B, proporcionando equilibrio entre as fases e
uma microestrutura robusta. Elementos residuais, como ferro (Fe), estdo em niveis

baixos, com 0,020%, demonstrando alta qualidade do material.

Os teores de gases sao controlados para atender aos requisitos
normativos. O oxigénio (O) esta presente em 0,108%, ligeiramente menor que na
Ti10Mo3Sn, enquanto o nitrogénio (N) é de 0,0039% e o hidrogénio (H) é de
0,0019%. Esses valores asseguram boa estabilidade microestrutural e resisténcia
quimica. O carbono (C), encontrado em 0,011%, é ligeiramente superior ao da
Ti10Mo3Sn, mas ainda dentro dos limites permitidos, garantindo a resisténcia a

corrosao e integridade da microestrutura.

A Figura 4.2 apresenta os resultados de microscopia optica e eletrdnica

de varredura de amostras da liga Ti-10Mo-3Sn quando processada por forjamento

rotativo, tratamento térmico a 1.000 °C seguida de resfriamento em agua e em
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forno. Complementarmente, a figura 4.3 descreve os resultados da analise de
difratometria de raios X de amostras processadas nas condicdes anteriores.
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Figura 4.2 — Imagens de microscopia éptica e eletrbnica de varredura

(respectivamente) de amostras da liga TilOMo3Sn quando processada por

forjamento rotativo (a-b), tratamento térmico a 1.000 °C seguida de resfriamento

em agua (c-d) e em forno (e-f).
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Figura 4.3 - Difratogramas de raios X de amostras da liga Ti1OMo3Sn

quando processada por forjamento rotativo (a), tratamento térmico a 1.000 °C

seguida de resfriamento em agua (b) e em forno (c).



No estudo das amostras submetidas a tratamento térmico e resfriamento
lento em forno, observou-se a formacdo de distintas fragcdes volumétricas e
tamanhos de precipitados da fase a. Em contraste, na condi¢ao de resfriamento
rapido em agua, a microestrutura predominante foi da fase . Esses resultados séo
similares aos encontrados por Wang et al. (2016), que investigaram ligas de Ti-xMo
(x =10, 15 e 20% em peso), onde também foi constatada a presenga da fase a” em
matriz B para as ligas Ti-10Mo resfriadas em agua (Wang et al., 2016). Apesar de n&o
ter sido detectada a presenca da fase dmega por difracédo de raios X, é possivel que
essa fase esteja presente em baixa fragdo volumétrica e dispersa na fase beta em
escala nanométrica, o que torna improvavel sua deteccéo por essa técnica. Estudos
recentes em outras ligas de titanio detectaram a fase d&mega apenas por microscopia

eletrénica de transmissao.

As propriedades mecanicas das ligas de titanio sao diretamente afetadas
pela fracdo volumétrica, distribuigdo, tamanho e morfologia das fases presentes na
liga, as quais, por sua vez, sédo influenciadas pelo processamento termomecanico
aplicado e pelos parametros do processo, como temperatura, tempo de
permanéncia, taxa de aquecimento e resfriamento. As medidas de maddulo de
elasticidade foram realizadas para avaliar a influéncia das fases e de suas fracdes
volumétricas, tamanho e morfologia nessas propriedades. Os ensaios foram
realizados de acordo com a técnica de excitagao por impulso descrita na sessao de
materiais e métodos. Na amostra tratada termicamente e resfriada em forno, o
modulo de elasticidade foi de 115,7 GPa. Ja na condi¢cao de resfriamento rapido, o
modulo de elasticidade foi mais baixo, de 80,2 GPa. Embora pequenas fragdes
volumétricas de fase a” possam levar a uma grande redu¢do do moédulo de
elasticidade, como observado em outros estudos, o modulo de elasticidade
observado na liga Ti-10Mo-3Sn em comparagdo com a liga Ti-13Mo-6Sn
apresentado em outros estudos do grupo de pesquisa e, de acordo com
apontamentos da literatura (NARAYANAN GH and ARCHBOLD TF, 1970), sugerem
a presenca da fase dmega. Um estudo anterior realizado pelo grupo encontrou
valores maiores para o modulo (~100 GPa). Possivelmente, a diferenga pode ser

atribuida a diferenca entre técnicas aplicadas (Bueno, 2021).

No entanto, comparativamente a liga classica Ti6Al4V, amplamente

utilizada, apresenta valores de modulo de elasticidade superiores, em média 120
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GPa, que representa um acréscimo da ordem de 25%, que quando comparado aos
tecidos O0sseos humanos, a tentativa de redugédo € interessante, mitigando os

problemas elencados na sessao introdutéria, como por exemplo, Stress shielding.

4.2. Propriedades Mecanicas Estaticas
4.2.1. Ensaio de dureza Vickers

Sabendo que o menor valor de mdédulo de elasticidade foi obtido na
condicao de resfriamento em agua para a liga Ti-10Mo-3Sn, essa condigdo foi
selecionada para a realizacao de todos 0s ensaios e analises subsequentes.

Em seguida, sdo apresentados os resultados de dureza dos materiais
investigados. Esses resultados correspondem a media de cinco medi¢des, conforme
mostrado na Tabela 4.1, para a amostra Ti-10Mo-3Sn. Além disso, para aumentar a
confiabilidade dos experimentos e avaliar a dispersao entre as amostras, novos
ensaios de dureza foram realizados posteriormente, para cada ensaio especifico (item
de ensaio).

Tabela 4.1. Resultados obtidos para o ensaio de dureza Vickers — Ti10Mo3Sn

Medicoes — Escala Vickers
Item de Ensaio

Amostra Tit1OMo3Sn Média
1 2 3 4 5 *+ Desvio
Padrao
Ti1OMo3Sn
Amostra tragéo - 268 290 269 275 275 278 HV10 £ 11
Médulo de elasticidade
Ti10Mo3Sn

Amostra tracao —
Tens3o de escoamento, | 297 | 272 289 | 281 | 285 | 285HV10+9

maxima, alongamento e
reducao de area

Ti10Mo3Sn

ltem de ensaio da 270 | 281 | 273 | 298 | 271 | 279 HV10 + 12
amostra de ensaio de

fadiga
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Os resultados apresentados na tabela mostram valores médios de dureza
Vickers relativamente consistentes entre as diferentes condi¢gdes de ensaio da liga
Ti10Mo3Sn. As variacdes observadas nos desvios padrao podem ser atribuidas a
dispersao natural intrinseca a técnica de medicao de dureza Vickers, que é sensivel
a fatores como a preparacao da superficie, variacées locais de microestrutura e
possiveis incertezas experimentais.

Embora pequenas diferencas nos valores médios e na dispersdo sejam
registradas, elas estdo dentro de um intervalo esperado para esse tipo de técnica, ndo
indicando variagées significativas na microestrutura ou no comportamento mecanico
entre as condicdes analisadas. Essa estabilidade nos resultados reflete a
homogeneidade geral do material e a confiabilidade do método de caracterizacao
utilizado.

A Tabela 4.2 mostra os resultados dos ensaios de dureza da amostra
Ti6AI4V, ou seja, liga Ti6AI4V.

Tabela 4.2. Resultados obtidos para o ensaio de dureza Vickers —
TI6BAL4V

Medicoes — Escala Vickers
Item de Ensaio

Amostra Ti6AlI4V Média
1 2 3 4 5 + Desvio
Padrao
TI6GAL4V
Amostra tragio - | 315 | 316 | 313 | 317 | 318 318+"'2V1°
Médulo de elasticidade N
TI6AL4V
Amostra tragéo — 321 HV10
Tens&o de escoamento, | 319 | 321 | 318 | 322 | 323 +9

maxima, alongamento e
reducao de area

TI6AL4V
ltem de ensaioda | 304 | 322 | 325 | 320 | 318 | 322 HV 10
amostra de ensaio de +3

fadiga




79

Os resultados apresentados na nova tabela indicam valores médios de
dureza Vickers bastante consistentes entre as condigdes avaliadas para a amostra
Ti6Al4V. As medicdes refletem pouca variacdo, com desvios padrdo reduzidos,
indicando alta uniformidade no comportamento mecanico da liga analisada. De modo
geral, os resultados refletem uma alta estabilidade entre as condi¢des analisadas e
esses dados reforcam a confiabilidade da caracterizacdo e a homogeneidade do
material Ti6Al4V em todas as condi¢des avaliadas.

4.2.2 Ensaio de Tracao

Para aprofundar a compreensao das propriedades mecénicas das ligas
desenvolvidas e investigadas, foram realizados ensaios de tragdo, nos quais foram
determinados os valores de tensao de escoamento, tensdo maxima, alongamento e

reducao de area.

A Tabela 4.3 informa os valores do resultado de ensaio e a Figura 4.4
mostra o grafico Tensédo (MPa) x Deformacao (mm) da liga Ti10Mo3Sn.

Tabela 4.3. Resultados para a amostra da liga Ti10Mo3Sn.

Reducao
Tensao de Tensao percentual
Forca de escoamento | Forca maxima Alongamento de area
ltem de . L Tensil percentual Reducti
Ensaio escoamento Yield maxima ensile Elongation min e uction
(N) Strength (N) strength A% in Area,
0,2% (MPa) (MPa) ° min
Z%
Ti1OMo3Sn 4.600 366 8.035 639 21,7 39,5
Incerteza 60 1 60 1 0,1 0,4

Os ensaios mecanicos realizados na liga Ti1OMo3Sn, indicam que a tensao
de escoamento foi de 366 MPa, denotando a capacidade do material de suportar
cargas significativas antes de sofrer deformacao plastica permanente. Ja a tensao

maxima, de 639 MPa, evidencia a resisténcia maxima do material a carga até o
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momento da ruptura, valores que demonstram um equilibrio favoravel entre
resisténcia e ductilidade. O alongamento percentual, de 21,7%, reflete a boa
capacidade do material de se deformar antes de romper, sendo uma caracteristica
essencial para aplicagdes que exigem resisténcia a fraturas em condi¢oes de carga
dindmica ou impacto. Além disso, a redugao percentual de area, de 39,5%, destaca a
tenacidade da liga, indicando sua capacidade de sofrer deformacdo plastica
consideravel antes da falha, o que é crucial em contextos onde concentracdes de
tensdo ou trincas iniciais podem ocorrer. Os resultados obtidos sdo compativeis com
os encontrados na literatura para ligas do tipo Ti-10Mo (Zhou and Luo, 2011; Raganya
et al., 2021).

A baixa incerteza associada aos resultados demonstra a confiabilidade dos
ensaios e a uniformidade na microestrutura da liga, da mesma forma que observado
para os ensaios de dureza. Esses resultados confirmam o potencial da Ti10Mo3Sn
para aplicagdes que exigem uma combinagdo de alta resisténcia, ductilidade e
tenacidade, como na industria biomédica. A composicdo da liga, aliada ao
processamento aplicado, favoreceu uma microestrutura que atende as demandas de
desempenho mecéanico em condicdes criticas de uso (Niinomi, Kuo and Ma, 1998;
Greiffo, 2012; Field, 2021).
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Figura 4.4. Gréfico Tensao x Deformagéao para a amostra Ti10Mo3Sn.

A Figura 4.5 mostra o item apds o ensaio.

10 1 i s

Figura 4.5 ltem Ti10Mo3Sn apds o ensaio.

A Tabela 4.4 obtida pelo ensaio representado pela figura 4.6 apresenta os
resultados mecanicos realizados na liga Ti6Al4V, incluindo os valores de tensdo de
escoamento, tensdo maxima, alongamento percentual e redugéo percentual de area.
A tenséo de escoamento foi de 879 MPa, enquanto a tensdo maxima atingiu 998 MPa.
O alongamento percentual foi de 19,4%, e a reducao percentual de area foi de 41,1%.
Esses valores indicam uma liga de elevada resisténcia mecéanica, com propriedades
adequadas para aplicacdes estruturais exigentes.



82

Comparando esses resultados com os da liga Ti1OMo3Sn (Tabela 4.3),
observa-se que, embora a Ti6Al4V apresente valores superiores de tensdo de
escoamento e tensdo maxima, a liga Ti1OMo3Sn demonstra maior ductilidade,
refletida no alongamento percentual de 21,7% em comparagédo com os 19,4% da
TI6AL4V. Essa maior capacidade de deformagdo é uma vantagem importante da
Ti10Mo3Sn, especialmente em aplicacées onde a resisténcia a fraturas e a absorcéao
de energia durante impactos séo fatores criticos. No mais, tal caracteristica pode
facilitar processos de conformacgéo plastica e consequentemente, de fabricacao de
implantes de diferentes geometrias.

Além disso, a reducdo percentual de area da Ti1OMo3Sn (39,5%) é
ligeiramente inferior a da TI6AL4V (41,1%), mas a diferenca é minima e esta dentro
de margens que podem ser atribuidas a variagdes experimentais. Considerando a
tensdo maxima de ambas as ligas, a Ti1OMo3Sn oferece um desempenho mecanico
competitivo, com a vantagem adicional de ser projetada para um médulo de
elasticidade mais baixo, 0 que a torna mais compativel com aplicagdes biomédicas
onde é necessario minimizar o efeito de "stress shielding'".

Portanto, embora a Ti6AI4V apresente maior resisténcia mecanica
absoluta, a liga Ti10Mo3Sn se destaca por sua superior ductilidade e maior potencial
de adequacao em aplicacbes que exigem equilibrio entre resisténcia, deformacao e
compatibilidade com tecidos ou ambientes estruturais dindmicos. Isso evidencia que
a liga Ti1OMo3Sn € uma alternativa promissora, especialmente em contextos onde a
combinacao de propriedades mecénicas otimizadas é essencial.

Tabela 4.4. Resultados para a amostra da liga Ti6AI4V.

Reducio
Tensao de Tensao percentual
Forca de escoamento | Forca maxima Alongamento de area
ltem de Yiel . Tensil percentual Reducti
Ensaio escoamento ield maxima ensile Elongation min e uction
(N) Strength (N) strength A% in Area,
0,2% (MPa) (MPa) ? min
Z%
Ti6Al4V 11.050 879 12.551 998 19,4 41,1
Incerteza 60 1 60 1 0,1 0,4
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Figura 4.6. Gréfico Tensao x Deformagao para a amostra Ti6AI4V.

A Figura 4.7 mostra o item apds o ensaio.

Figura 4.7 ltem Ti6Al4V apds o ensaio.

A Figura 4.8 mostra uma comparacao das propriedades mecanicas da liga
Ti10Mo3Sn com a liga Ti6AI4V.
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Figura 4.8. Gréafico Tensdo x Deformagao para as amostras das ligas
Ti10Mo3Sn e Ti6AI4V.

Médulo de Elasticidade

A Tabela 4.5 apresenta os resultados do médulo de elasticidade obtidos a
partir do ensaio de tragéo realizado na liga TitT0OMo3Sn. O méddulo de elasticidade foi
determinado como 88,2 GPa, com uma incerteza associada de + 0,3 GPa. Esse valor,
relativamente baixo para ligas metdlicas, reflete uma caracteristica desejavel para
aplicagdes biomédicas, como implantes, devido a maior compatibilidade mecéanica
com o tecido ésseo. Essa propriedade é crucial para minimizar o efeito de stress
shielding, que pode prejudicar a integracéo do implante ao 0sso.

A Figura 4.9 apresenta a curva forca-deslocamento da amostra,
destacando a regido elastica utilizada para o célculo do mdédulo de elasticidade. A
linha reta (em vermelho) representa a porgdo linear da curva, correspondente ao
comportamento puramente elastico da liga. O ajuste linear realizado na regiao elastica
gerou a equacgdo y = 88243x + 31,283, com um coeficiente de determinagio R? =
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0,999, evidenciando a alta precisdo do ajuste e a confiabilidade dos resultados

obtidos. A Figura 4.10 mostra o item de ensaio Ti10Mo3Sn apds o ensaio.

O médulo de elasticidade relativamente baixo da liga Ti10Mo3Sn,

comparado com ligas de titanio tradicionais como a Ti6Al4V, que apresenta valores

acima de 100 GPa, destaca o potencial da liga para uso em aplicacées biomédicas.

Ligas com elementos (-estabilizadores, como Mo e neutro como o Sn, tendem a

apresentar menor rigidez, tornando-as mais adequadas para aplicacées em que a

compatibilidade mecanica com o tecido biologico € essencial.

Tabela 4.5. Resultado obtidos para a amostra Ti10Mo3Sn para o modulo

de elasticidade.

Moddulo de
Item de Ensaio Elasticidade
(GPa)
Ti10OMo3Sn 88,2
Incerteza 0,3

FIN]

LOG
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o /
a

00 / /
qcp

FEEn
366
—
/ m—reta eldstica
bl =¥ ]

Linear(reta elastica)

y=88243x + 31,283
R®= 0,999

o
(5]

-0,002 0 0,002 0004 0006 0,008 0,01 0,012 0014 0016 Deslocamento [mm]

Figura 4.9. Regiao da curva, reta elastica em vermelho, considerada para

o calculo do médulo de elasticidade — Ti10Mo3Sn.
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Figura 4.10. Iltem Ti10Mo3Sn ap6s o ensaio de tragéo para obtencao do

modulo de elasticidade.

A Tabela 4.6 e a Figura 4.11 apresentam os resultados do mddulo de
elasticidade da liga Ti6Al4V, obtidos por meio de ensaio de tragdo. O valor obtido para
o médulo de elasticidade foi de 106,20 GPa, com uma incerteza de + 0,6 GPa. Esse
valor reflete a rigidez tipica de ligas de titdnio a+p, amplamente utilizadas em
aplicacoes biomédicas e aeroespaciais devido a sua combinagé@o de resisténcia e
compatibilidade biologica. A Figura 4.11 apresenta a curva forga-deslocamento da
amostra, destacando a regido elastica utilizada para o célculo do médulo de
elasticidade. A linha reta (em vermelho) representa a porcdo linear da curva,
correspondente ao comportamento puramente elédstico da liga. O ajuste linear
realizado na regido elastica gerou a equacao y = 106198x + 4,5282, com um
coeficiente de determinagdo R? = 0,999, evidenciando a alta precisdo do ajuste e a
confiabilidade dos resultados obtidos. A Figura 4.12 mostra o item de ensaio Ti6Al4V

apds o ensaio.

Tabela 4.6. Resultado obtidos para a amostra Ti6Al4V para o modulo de

elasticidade.
. Modulo de Elasticidade
Item de Ensaio (GPa)
Ti6Al4V 106,2
Incerteza 0,6
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Figura 4.11. Regiao da curva, reta elastica, considerada para o calculo do
modulo de elasticidade — F136.

Figura 4.12. ltem Ti6Al4V apds o ensaio de tracdo para obtencao do
modulo de elasticidade.

A Figura 4.11 ilustra a curva forca-deslocamento correspondente a
amostra, destacando a regido elastica utilizada para o céalculo do médulo de
elasticidade. A porcéo linear da curva, representada pela linha em vermelho, foi
ajustada com a equacédo y = 106198x + 4,5282, apresentando um coeficiente de
determinagao R? = 0,9999. Este valor indica um excelente ajuste linear e demonstra
a alta precisao dos dados experimentais.

Em comparacdo com a liga TitOMo3Sn, que apresentou um modulo de
elasticidade de 88,2 GPa, a Ti6Al4V apresenta um valor significativamente maior,
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indicando uma rigidez mais elevada. Essa caracteristica pode ser uma vantagem em
aplicagbes que exigem maior resisténcia a deformacdes, mas representa uma
limitacao para aplicagées biomédicas, como implantes, onde um modulo mais baixo é
desejavel para minimizar o efeito de stress shielding. A maior rigidez da Ti6AI4V esta
diretamente associada a sua microestrutura a+B, que € menos deformavel em

comparagao com a microestrutura dominada pela fase 3 da Ti10Mo3Sn.

4.3. Propriedades Mecanicas Dinamicas
4.3.1. Ensaios de Fadiga

A Tabela 4.7 apresenta os parametros do ensaio de fadiga realizados para
a liga TiMoSn. Os ensaios foram conduzidos utilizando a forga de escoamento como
carga referencial de 4.600 N, e os valores incluem o intervalo de carga, frequéncia de
aplicacdo e o numero maximo de ciclos estipulado como 10 milhdes. Esses
parametros foram projetados para avaliar o comportamento dindmico da liga em
diferentes fracOes de carga.

Os parametros escolhidos permitem analisar a resisténcia da liga em uma
ampla faixa de cargas ciclicas, desde condicbes moderadas (50% da carga
referencial) até severas (95% da carga referencial). Essa abordagem € essencial para
identificar o comportamento em regimes de alta e baixa fadiga, conforme sugerido
pela literatura (Pook, 2007), que correlaciona a amplitude da carga com a vida em

fadiga.
Tabela 4.7 — Parametros indicados na execuc¢ao do ensaio da amostra
Ti10Mo3Sn.
Carga_ % da frequéncia Fpr_ga Fpl:ga qug_a Amplitude | Ratio lelte_
referencial carga (Hz) maxima | minima | média (kN) R estabelecido
(N) referencial (kN) (kN) (kN) (N2 ciclos)
4.600 95 10 4,371 0,437 | 2,404 1,967 0,1 10.000.000
4.600 85 10 3,911 0,391 2,151 1,760 0,1 10.000.000
4.600 75 10 3,451 0,345 | 1,898 1,553 0,1 10.000.000
4.600 50 10 2,300 | 0,230 | 1,265 1,035 0,1 10.000.000

A Tabela 4.8 detalha os resultados dos ensaios de fadiga, indicando o
namero de ciclos suportados pela liga TiMoSn em diferentes niveis de carga (50% a
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95% da carga referencial). Em cargas de 50% (2,3 kN), a liga atingiu o limite de 10
milhées de ciclos sem falha. Entretanto, em 95% da carga (4,37 kN), o niumero de
ciclos foi reduzido para 36.516 antes da ruptura.

Esses resultados demonstram o comportamento tipico de ligas metalicas,
onde o aumento da carga reduz drasticamente a vida em fadiga. A alta resisténcia da
liga em condigbes de baixa carga reflete uma microestrutura otimizada, com
distribuicdo uniforme da fase [ estabilizada pelo molibdénio. Essa estabilidade é

fundamental para retardar a nucleacao e propagacao de trincas (Pook, 2007).

Tabela 4.8 — Parametros utilizados para a amostra Ti10Mo3Sn.

Forca Forca | Forca

ot [ can g [ vt | inqvnin| i, | i | | Anplu
Criodeat-|  50% 0,1 10 2300 | 0230 | 1,265 | 1,035
CriodgaZz- | 50% 0,1 10 2300 | 0230 | 1,265 | 1,035
CTF} 1';?\%93318?1 S| 9% 0,1 10 4371 | 0437 | 2404 | 1,967
Criodgas- | 85% 0.1 10 3911 | 0391 | 2151 | 1,760
Cﬁ 1':0?\‘/7(!9338*:’] | ™% 0,1 10 3451 | 0345 | 1,898 | 1,553
Criodgad- | S0% 0.1 10 2300 | 0230 | 1,265 | 1,035

A Tabela 4.9 resume os dados do numero de ciclos para diferentes fracdes
da carga referencial, enquanto a Figura 4.13 apresenta esses resultados sobre os
corpos de prova, evidenciando a relagédo entre a carga aplicada e o numero de ciclos
até a falha.

A representacdo grafica confirma a robustez da TiMoSn em regimes de
carga intermediaria, onde a transicao entre fadiga de baixa e alta ciclos é suave. A
literatura destaca que ligas com maior fracao de fase 3 apresentam melhor resisténcia
em cargas moderadas devido a maior ductilidade e resisténcia ao crescimento de

trincas iniciais.
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Identificagéc_> Item de carre'\g;ﬁ:ento Numero de C_iclos Nﬂg;glr;)sde fin:ll:;gg;: do
ensaio (%) estabelecido suportados ensaio

riodgat- 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha
o odga 2 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha
CF radigad- 95 10.000.000 36.516 | Ruptura no corpo
CF fadigas- 85 10.000.000 135.183 | Ruptura no corpo
CF Facige - 75 10.000.000 419.222 | Ruptura no corpo
CF Fadige - 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha

CP Fadiga 1 -
Ti10Mo3Sn

Ti10Mo3Sn

=g ELICUTRTH
-

(LIS kR TS L

CP Fadiga 4 -

"y

CP Fadiga 2 -
Ti10Mo3Sn

CP Fadiga 5 -
Ti10Mo3Sn

CP Fadiga 3 -
Ti10Mo3Sn

CP Fadiga 6 -
Ti10Mo3Sn

Figura 4.13. Itens da amostra Ti10Mo3Sn apds o ensaio de fadiga.

A Figura 4.14 mostra a curva S-N para a liga TiMoSn, enquanto a Figura

4.15 apresenta o intervalo de confianga associado aos resultados, conforme a norma

ASTM E739-23. Para o calculo do intervalo de confianca foi considerada a anélise

estatistica com a curva S-N linearizada onde S se refere ao valor da tensdo maxima,

como variavel independente. Para esta analise, assumiu-se que o numero de ciclos

(N) ou a vida em fadiga séo distribuidos em escala logaritmica sendo sua variancia

constante durante o ensaio. Com isso é informada a curva de dispersao, orientada

pela norma E739-23. A curva S-N indica uma resisténcia da liga em cargas ciclicas

moderadas e baixas, com menor inclinagdo em comparacgéo a liga F136. O intervalo
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de confiangca desta amostra, considerando fadiga, reflete a homogeneidade
microestrutural da liga de acordo como elaborada e, indica uma previsibilidade de

desempenho confiavel.
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Figura 4.14 — Curva S-N. Tensdo maxima — S [N] x Numero de Ciclos — N —
Ti10Mo3Sn.
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Figura 4.15. Curva S-N com intervalo de confianga — Ti10Mo3Sn.

A Tabela 4.10 apresenta os parametros utilizados no ensaio de fadiga para

a liga Ti6Al4V. A carga referencial foi de 11.050 N, com fragdes de carga variando de

50% (5,52 kN) a 75% (8,29 kN).

Os parametros mostram uma carga referencial maior em relacédo a TiMoSn,

refletindo a maior rigidez da liga. No entanto, conforme apontado por Peters et al

(Peters and Litjering, 2001), ligas a+ apresentam menor tolerancia a cargas ciclicas

elevadas, o que é evidenciado pelos resultados subsequentes.

Tabela 4.10 — Parametros indicados na execug¢ao do ensaio da amostra

Ti6AI4V.
reterencia | 4dacarga | frequen | L | | hada | Ampitu | Razio | oyianciecido
(N) (kN) | (kN) | (kN) (Ne ciclos)
11.050 75 10 8,287 0,828 | 4,558 3,729 0,1 10.000.000
11.050 60 10 6,629 0,663 | 3,646 2,983 0,1 10.000.000
11.050 50 10 5,524 0,552 | 3,038 2,486 0,1 10.000.000
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A Tabela 4.11 detalha os ciclos suportados pela liga Ti6Al4V em diferentes
niveis de carga. Em 50% da carga referencial (5,52 kN), a liga atingiu 10 milhdes de
ciclos sem falha. Porem, em 75% (8,29 kN), falhou ap6s 77.015 ciclos.

A redugéo significativa no numero de ciclos em niveis mais altos de carga
indica maior sensibilidade da TI6AL4V a nucleagdo e propagacdo de trincas sob
fadiga. Essa fragilidade € atribuida a menor proporgdo de elementos -

estabilizadores, que contribuem para maior rigidez, mas reduzem a resisténcia a

fadiga.
Tabela 4.11 — Parametros utilizados para a amostra Ti6AI4V.
Identificacao % da carga | Razao | frequéncia nf:;i“:;l a n":::‘ ri‘::a ;%';?iz Amplitude

Solicitante referencial | (R) (Hz) (kN) (kN) (kN) (kN)
CP Fadiga 1 - F136 75 % 0,1 10 8,287 0,828 | 4,558 3,729
CP Fadiga 2 - F136 50 % 0,1 10 5,524 0,552 | 3,038 2,486
CP Fadiga 3 - F136 75 % 0,1 10 8,287 0,828 | 4,558 3,729
CP Fadiga 4 — F136 50 % 0,1 10 5,524 0,552 | 3,038 2,486
CP Fadiga 5 - F136 60 % 0,1 10 6,629 0,663 | 3,646 2,983
CP Fadiga 6 — F136 50 % 0,1 10 5,524 0,552 | 3,038 2,486

A Tabela 4.12 resume os ciclos suportados pela TI6AL4V, enquanto a
Figura 4.16 apresenta esses resultados sobre os corpos de prova de fadiga, refletindo
a sensibilidade da TI6AL4V a carga ciclica. Esse comportamento é tipico de ligas a+3,

que possuem maior rigidez, mas menor ductilidade.

Tabela 4.12. Resultados obtidos amostra TI6AL4V.

N d N d Modo de
Identificacéo Iltem de | Nivel carregamento umero de umero de finalizagdo do
ensalo % Ciclos Ciclos eneaio
(%) estabelecido suportados

CP Fadiga 1 - F136 75 10.000.000 77.015 Ruptura no corpo
CP Fadiga 2 — F136 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha
CP Fadiga 3 - F136 75 10.000.000 55.050 Ruptura no corpo
CP Fadiga 4 — F136 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha
CP Fadiga 5 - F136 60 10.000.000 250.063 Ruptura no corpo
CP Fadiga 6 — F136 50 10.000.000 10.000.000 Sem falha

Portanto, a proposta € melhor em termos de menor médulo de elasticidade

e alta resisténcia a fadiga.
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CP Fadiga 1 — Ti6AI4V CP Fadiga 2 — Ti6AI4V CP Fadiga 3 — Ti6Al4V

CP Fadiga 4 — Ti6Al4V CP Fadiga 5 — Ti6AI4V CP Fadiga 6 — Ti6AI4V

Figura 4.16. ltens da amostra Ti6Al4V apo6s o ensaio de fadiga.

A Figura 4.17 mostra a curva S-N da Ti6Al4V, enquanto a Figura 4.18
apresenta o intervalo de confianga dos resultados.

A curva S-N da TI6AL4V apresenta uma inclinacdo mais acentuada e maior
dispersao nos resultados, como evidenciado pelo intervalo de confianga mais amplo
na Figura 4.18. Isso ocorre devido a carga referencial ter sido maior, refletindo menor

uniformidade microestrutural e maior sensibilidade a defeitos locais.
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Figura 4.18. Curva S-N e intervalo de confianca — TIGAL4V.
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De modo geral, a liga Ti10Mo3Sn se destaca em termos de resisténcia a
fadiga. Sua curva S-N menos inclinada (Figura 4.14) e intervalo de confianca mais
estreito (Figura 4.15) indicam maior previsibilidade e consisténcia nos resultados.
Apesar da maior rigidez da TI6AL4V, comparados aos resultados da liga Ti10Mo3Sn,
sua maior sensibilidade a cargas ciclicas reduz sua aplicabilidade em ambientes
dindmicos dentro do corpo humano. A TiMoSn, com sua microestrutura
predominantemente e maior resisténcia a nucleagao de trincas, e devido ao menor
médulo de elasticidade, é mais adequada para aplicacbes que demandem
desempenho sob fadiga a altos ciclos, como fabricacao de implantes ortopédicos.

Como a literatura sobre ensaios dindmicos em ligas de Ti é extremamente
escassa, 0s resultados obtidos para as ligas Ti10Mo3Sn e Ti6AI4V foram diretamente
comparados aos apresentados no estudo de Lin (2005), envolvendo as ligas Ti7.5Mo,
Ti CP e Ti6Al4V, de modo a validar ambos os estudos, destacando os aspectos
positivos e limitacdes de cada material em relagédo as propriedades de fadiga (Lin, Ju
and Chern Lin, 2005). As comparagdes foram realizadas para alta ciclagem e baixa
ciclagem.

A resisténcia em alta ciclagem da Ti10Mo3Sn, que alcancou 10 milhdes de
ciclos sob 50% da carga referencial (2,3 kN), mostrou-se superior a da Ti7.5Mo, que
falhou apo6s 2 milhdes de ciclos sob 85% da resisténcia a tracédo, e a Ti CP, que
alcangou 3 milhdes de ciclos sob 80% da resisténcia a tragdo no estudo de Lin. Essa
diferenca é atribuida a estabilizagao da fase 3 pela presenca de 10,73% de molibdénio
e 3,30% de estanho.

Quando comparada a Ti6Al4V, que no estudo de Lin suportou 10 milhdes
de ciclos sob 60% da resisténcia a tragdo, a TilOMo3Sn mostrou desempenho
semelhante em condigbes moderadas, mas com maior previsibilidade, evidenciada
pelo menor erro padrao da curva S-N. Isso reforca que a Ti1OMo3Sn combina
resisténcia dindmica superior com maior consisténcia nos resultados.

Ja a comparacéao Ti6Al4V (Ti6Al4V desta pesquisa), embora também tenha
atingido 10 milhdes de ciclos em 50% da carga referencial (5,52 kN), apresentou uma
curva S-N mais inclinada e maior dispersao nos resultados, com comportamento
inferior a Ti6AI4V e Ti10Mo3Sn em termos de previsibilidade e resisténcia em alta

ciclagem.
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Sob cargas elevadas, em baixa ciclagem, a Ti1OMo3Sn destacou-se ao
suportar 36.516 ciclos sob 95% da carga referencial (4,37 kN), superando claramente
a Ti CP e Ti6Al4V, que no estudo de Lin falharam ap6s 30.000 ciclos e 20.000 ciclos,
respectivamente, sob 85% da resisténcia a tragao (Lin, Ju and Chern Lin, 2005). Essa
performance confirma o papel critico do molibdénio na estabilizagédo da fase B,
permitindo maior dissipacao de tensdes e resisténcia a nucleagédo e propagacao de
trincas.

Embora a Ti7.5Mo tenha se mostrado superior em baixa ciclagem no
estudo de Lin, suportando mais de 50.000 ciclos sob 90% da resisténcia a tracao, a
Ti10Mo3Sn apresenta um comportamento comparavel, especialmente considerando
sua maior resisténcia em alta ciclagem. A fase a" martensitica da Ti7.5Mo confere
vantagens em baixa ciclagem, mas a Ti10Mo3Sn se destaca como um material mais
equilibrado para aplicagées que combinam alta e baixa ciclagem.

Ja aliga Ti6Al4V, em contrapartida, falhou apds 77.015 ciclos sob 75% da
carga referencial (8,29 kN), confirmando limitagcbes em condi¢cdes de baixa ciclagem
devido a menor capacidade de deformacdo plastica ciclica, semelhante ao
comportamento observado para a Ti6Al4V no estudo de Lin.

Em resumo, a comparacgao destaca que, enquanto a Ti7.5Mo é otimizada
para baixa ciclagem e a Ti6Al4V para alta rigidez e resisténcia estatica, a Ti1OMo3Sn
combina essas propriedades de forma equilibrada, tornando-se uma solu¢cdo mais
versatil para aplicagées dinamicas que exigem resisténcia em ambos os regimes de
fadiga.

De modo a complementar as analises, imagens de superficies de fratura a
fadiga foram realizadas por microscopia eletrénica de varredura e sdo apresentadas
a segquir.

A Figura 4.19 apresenta as imagens para a liga Ti1OMo3Sn. Observa-se
que as trincas de fadiga foram iniciadas na superficie da amostra, e as trincas
propagaram-se com uma superficie de fratura radial (Figura 4.19a). A inspecéo da
superficie de fratura na “regido I” mostra linhas radiais apontando para uma origem na
parte inferior da superficie de fratura. Com maior ampliacdo dessas linhas radiais
(Figuras 4.19b), observa-se uma morfologia de fratura em "penas", muito semelhante
ao encontrado em ligas do sistema Ti-Ni (Kim, 2002). A frente da trinca se subdivide
localmente em diferentes planos, resultando em uma estrutura de multiplos caminhos

de trincas em linhas, quase que paralelos (setas brancas).
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Na sequéncia do carregamento, a trinca continuou propagando-se de forma
semicircular até aproximadamente um terco da secao transversal da sessao util do
corpo de prova antes da fratura final (“regiao II”). A Figura 4.19c apresenta detalhes
desta regiao. Nao foram observadas estrias de fadiga nestas ampliagées, no entanto,
foi observada a coalescéncia de microvazios (formacao de dimples) também muito
comum em ligas de titanio que indicam certa ductilidade geralmente decorrentes da
fase B. Tal morfologia se estende até o ultimo terco da sessao transversal (figura
4.19d) culminando na fratura, em que a regiao Il apresenta morfologia mais facetada.

21 xt Dk 100 um

Figura 4.19. Morfologia da superficie de fratura por fadiga da liga Ti-10Mo-
3Sn: (a) visdo geral da superficie de fratura; (b) local de iniciagdo da trinca, capturado
na area "I"; (c) local de propagacao da trinca, capturado na area "II"; (d) local de
sobrecarga, capturado na area "lllI".

A Figura 4.20a mostra a superficie de fratura da liga TI6GAL4V. Nota-se que

a trinca foi iniciada na superficie. Uma ampliacdo da area de iniciacdo da trinca é
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apresentada na Figura 4.20b. A trinca propagou-se quase simetricamente em direcao
ao centro do espécime, conforme indicado pelas setas. Observa-se uma regiao
semicircular (regido Il) propagando-se a partir da origem da trinca e, em uma
magnificacdo maior podem ser vistas as estrias tipicas de fadiga (figura 4.20c).

Na parte final do corpo de prova, Figura 4.20d nota-se uma regidao de
transicao de granulos equiaxiais para o de formacgao de cavidades do tipo "dimples",

indicando o micromecanismo de fratura do tipo ductil.

D30 =10k 100 um

D32 x1.0& 100um 025 =10k 100 uwm

Figura 4.20. Morfologia da superficie de fratura por fadiga da liga TI6GAL4V: (a) visdo
geral da superficie de fratura; (b) local de iniciagao da trinca, capturado na area "I"; (c)
local de propagagao da trinca, capturado na éarea "llI"; (d) local de sobrecarga,

capturado na area "llI".
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5. CONCLUSOES

A analise dos resultados obtidos na etapa experimental em vista dos
objetivos estabelecidos permite extrair as seguintes conclusoes:

A liga Ti1OMo3Sn, com maior teor de molibdénio, apresentou
microestrutura predominantemente 3, favorecendo maior ductilidade e menor médulo

de elasticidade em comparacéao a TI6AL4V, que combina fases a+f3;

O médulo de elasticidade da Ti10Mo3Sn (88 GPa) foi mais proximo ao do
0sso humano do que o da TI6AL4V (106 GPa), indicando menor risco de efeito de
stress shielding;

A resisténcia ao escoamento e a tracao da TI6AL4V foi superior, mas a Ti-
10Mo-3Sn apresentou valores adequados para aplicacoes biomédicas;

A Ti1OMo3Sn mostrou desempenho confiavel em regimes de alta ciclagem,
com vida util suficiente para aplicacées médicas e vantagem em aplicagdes dindmicas
de implantes ortopédicos devido a sua maior proximidade com o médulo 6sseo;

A Comparacdo entre as ligas TI6AL4V demonstrou maior rigidez e
resisténcia em alta tensdo, enquanto a Ti1OMo3Sn se destacou por sua
compatibilidade biomecanica, sendo adequada para reduzir tensdes em implantes;

A Ti010Mo3Sn é uma alternativa promissora para implantes ortopédicos,
especialmente em situacoes que demandam menor rigidez e maior integracao éssea.
Estudos futuros devem refinar os fatores de dispersdo apresentados com maior
numero de itens de ensaio em produtos implantaveis e validar suas propriedades em

ensaios biolégicos.
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