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RESUMO

Desenvolver materiais gue possam permangsces &m conta-

to com fluidos e tecidos humanos por extensos periodos de

men causarem reacles bioldgicas adversas &, para os pesquisado-
res, um dos malores desafios desta década.
Steé muito recentemente cada esstudo era, simplesmente,

wn processo de tentativa e erro onde materials eram seleciona-

dow baseados aen suas propriedades mecdnicas, disponibililidade ou

slatos aneddticos de compatibilidade. Como resultado surgiam
materials, a principlio interessantes, mas gque causavan codgulos
sanguinens, morte do  tecido efou eram rejeltados pslo corpo,

imadiatamente ouw anos depols.
Este trabalho de dissertagdo apresenta, primelramer—

T, as caracteristicas gue fazem de titd&nio e nidbio bons

para implantes. En seguida, apresenta os resultados

A

obtidos (bivcompatibilidade, resisténcia & corrosido, proprieda-
des mecidnlicas) com o8 metais "brasileiros" (extraidos, fundidos

Fais).

2

& refinados no

Ao liga Tid14V4 & apresentada pela primeira vez também

-

neste trabalho, como uma possivel substituta da liga Tifdléava,
bDastante conhscida & wtilizada como biomaterial. Fara tanto,
san apresentados os resultados obtidos com essas duas llgas.

Também S50 anédlises de castos e da

viabilidade de fabricagdo desses metals no Brasil.



ABSTRACT

Developing materials that can remain in contact with

hunan tissues and fluids  for extended time periods without

fis
pus
W
=3

evoking adverse biological reactions is one of the great
challenges researchers will face in the 1990s.
Until very recently, such developnsnt was & purely

of selecting materials on the basis of

i

trial and sriror proces
thelr mechanical properties, avallability, or anecdotal reports

af compatibility. The result often wesre interesting materials

—
,‘
=
I3

i
=

cadsed blood clotting, tissue geath, and/or were @ncapsu-

H

lated or rejected by the body, either immediately or  vears

g

later.
This worlk pressnts, first, the characteristics that

. It is

i

makes titamiuwn and piobium good implants material
presented, after, the results (biocompatibility, resistance to
corrosion, mechanical properties) obtained with "brazilian®
materials (extracted, cast and refined here in Brazil).

Im a first time, TiRkld4VE alloy s presented as &
possible substitute of TiAdléeVd alloyv.

Custs and viability of these metals fabrication are

also discussed here.

XIv



1. INTRODUGAC

A pesqulisa de materials gue possam vir a ser utiliza-
dos em implantes cirdrgicos vem de longa data. Materiais meté-

licos, particdlarmente, s3Ho usados como inplantes desde o

saculo AVI.

fuando se investiga um biomaterial, objetiva-se

s

estudar as reagles mdtuas entre  implante & tecido, a fim de

obter um funcionamento tiEo prolongado quanto possivel.

Fara tal, recorre~se & ciéncia dos materials junta-
mente com  wna avaliagdo bioldgica e clinica desse material. 0O
objetivo central & encontrar um material gue, em contato com o
melo tecidual -~ uma  solugHo de aproximadamente 1 molar de Nall
contends  &dcidos  orgdnicos, proteinas, oxigénio dissolvido,
mitrogéEnio & didxido de carbono, exiba alta resisténcla mecdEni-
ca e & corrosdo, &lén de balxo grau de toxidez, & gue suporte
grandes carregamentos ciclicos nesse melo.

Materiais nobres como Ouro, prata e platina . Yoram
ttililizados e descartados por seremn smuilto  onerosos & por NEo
apresentarem propriedades mecdnicas adeguadas.

Ligas como "stellite”, "vitallium" & ago inoxidavel

H

apresentaram resul tados mals positivos, passando & o

com frequénoia ateé os dias de hoje.

Mo entanto, com o desenvolvimsnto de novos materlails

metallicos, sstdo sendo descartados e substituidos, dia & dia,

1
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i

potr tita&nio, ligas de tit&nio e também por nidbic e ligas de
MiGhico.

0 EBrasil possul as malores reservas mundiais dq$
minérios de tit&nio e de nidbio. E detém boa porcentagem da
tecnologia de purificagiio, fus3o g refino desses mindgrivs.

L,

0 pirocloro, minéric de nidbio, @ purificado & didxi-

do de nidbio na CBHMM (Companhia Brasileira de Metalurglia e

4

Mineracdo). 0 didwido de nidbio, ainda em escala piloto, &
fundido & refinado, até grad 11 de pureza, no CEMAR-FAENGUIL
iCentro de Materiais Refratarios - Faculdade de Engenharia
Guimica) - Lorena -~ 5F.

O anatdsio, mindrio oxidado de titdnio, & edportado

RN [

voltando sob &

ry

cL
m
Hh
3
T

sponja de titanio, que & Tundida e

refinada atd grauw ID também no CEMAR-FAENAUIL.
Este trabalho dJde dissertacio apresenta, prlmeliramen—

te, as caracteristicas gue fazem de titdnio & nidbio bons

materials para i1mplantes. Em seguida, apresenta os resultados
cbtidos (bicocompatibilidade, resisténcia & corrosio, properiedsa-
P b

des mecdnicas) com os metals "brasileliros” (extraidos, fundidos

@ refinados no Fads) .

A liga TiAl4v4e @ apresentada pela primeira vez também

neste trabalho, como wn possivel substituto da liga Tislé&EVE,

hastante conhecida & wtilizada como biomaterial. Fara tarbo,

sd0 apresentados os resultados obtidos com essas duas ligas.
Também s3Ho  apresentadas andlises de  custos @ da

viabilidade de fabricac3o desses metals no Brasil.



2. PESQUISA BIBLIOGRAFICA

2.1 TITANIO/LIGAS DE TITANIO

2.1.1 Histdrico/Caracteristicas gerais

0 emprego de materials metalicos em implantes cirdr-—-
gicos data desde o séculao XVI /1/.

0 tit&nio, como metal biocompativel, tem sua "histd-
ria" desde o inicio dos anos 40, apesar de ja ter sido desco-
berto por Willian Gregor em 1798 /2/.

0s primeiros estudos feitos por Bothe et al. /3/ e
L.eventhal /4/ mostraram gque implantes de tité&nio eram bem
tolerados em animais. Fosteriormente, Laing et al. /3/, Rhine-
lander &t al. /6/, Hochman e Marek /7/ e outros confirmaram a
boa resisténcia & corros3o do titanio em testes "in vitro” ou
"in vivo".

Hille /78/, Williams e Meachim /%9/ e Laing 710/, em
1979, afirmaram gue testes "in viveo'" indicaram gque titdnio e
algumas de suas ligas J& podiam ser considerados comp os mate-—
riais metidlicos de melhor biocompatibilidade e resisténcia a
corrosdo esistentes atée aquela época /711/.

Contudo, ainda pouco se conhecia das propriedades
higcompativeis e/ou do comportamento bioldgico da liga Ti-Al-V,
desenvolvida originalmente para atender as necessidades da

inddstria aeroespacial e n3o as da engenharia biomédica /12/.



Das ligas de tit@nio, & mais conhecida & utilizada &
& TiAdleVd, freguentemente preferida o metal puro devido as

suas  melhores propriedades mecdnlcas combinadas cam  wna boa

resisténcia & corrosdo /137, caracteristica

i
n’x

para a implantacsEo em tecidos duros,

Mo entanto, estudos recentes em tecidos duros  S14
1o/ apresentaramn evidénoia experimental de que o titdnio comer-
cialmente puro, tanto guantitativa guanto gualitativeamente, &
circoundado por mals osso e &, assim, Tidado mails rigidamente Jdo
guie a liga.

O mecanismo responsavel por esta diferencga na fixago

implante-osso ndo & totalmente conhecido. Acoredita-se gue &

presenga de aluminio seja um fator importante 716/,

Considerado o metal do século, o titdEnio & o guarto

elemento metdlico mals abundante na crosta terrestre 717/, com

rvas equivalesntes as do Fe, Mo e Nb /18/7.

Fara & sstracdo do titanio a partir do mingrico &
MBCESS&rla wWina energia  bastante #levada (aproximadamsnte
H0G.10r= J/t) comparada com & reguerida para a extragido do
ferro (aprodimadamente 22J/7t). Embora o processo @xtirativo seja
de custo slevado, a suploraglo das propriedades mecdnlicas do
metal, aplicado enm diferentess segoentos industriais, pode
tornar viavel a sua obtengdio.

No Brasil, o processo mals enpregado & o de Eroll,

gque tramnsforma  © minério de tita&Enio {(amatasio -  ilmenita -



3
rutilo) em tetracloregto de titdnioc (TiCla) por cloracsy seleti-
va J1l87. A etapa da cloragdo & a mads complexa e onerosa  de
todo o processo de obtenglo do titdnioco puro a partir do wminé-
trio. Hoje, no Brasil, a dnica empresa que deteéem tal tecnologia
& a CVRD (Companhia Vale do Rio Doce), mas n3o & concretiza, hé
anus, Justamentse pelo fator custo.

wl

Sendo assim, O que se vE hoje, no pais, & a edtracdo

n

& exportagdn do mindgrio (principalmente o anatasio, que & o
mals abundante 71%/) & a importacss do  titdnio comercialmente

pura, do TiCls ou do TiOz (esponja de tit&nio).

A tecnologia para a obtengdo do tita&nio comsroialmen-

te puro a partir da esponja & totalmente dominada no Brasil. Um

i
M+

lugares gue detém essta tecnologis o CEMAR - FRENGUIL
{(Centro de Materials Refratdrios — Faculdade de Engenharia

Huimica) — Lorena —  5F, guse obltémn o metal pela fusdo & refinog

{"Electron Beam').

via feide de elétrons

o

produtividade industrial (sxtragdo — btramsformns

L
oA

~ aplicacin) de titdnio em termos  wuwndials ten orescido muito

altimos 20 anos 7207,

0 crescimento da producio e do emprego do  titdEnio
deve-se ads suas notdvels propriedades, gue sEO:
- alta resisténcia mecdnica combinada com baixo peso especitico

ey

(o gual & cerca de 424 inferior aos acos

l‘r ]
f—
b=
[tat}
1
3
ja}
i
\\
3
b
e,
’rl

c

—- @levada resisténcia & fadiga e & coOrrosa
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Em trabalhos de conformag3o a quente do titd&nio puro,

a melhor temperatura empregada esta em torno dos F30°C (£3I0°C),
utilizando-se normalmenté atmosfera inerte para evitar a conta-
minag3n superficial do hidrogénio acima dos lﬁo"C, pelo oxigé€-
nio acima dos 700°C e pelo nitrogerio acima dos 815°C, sendo
gque apods a conformagdo & conveniente a remocgdo da camada super-—

ficial frogilizada /722/7.

0 titd&nio puro & um metal alotrdpico, podendo existir
em duas formas cristalograficas diferentes /22/. Abaixo de
B82°C, a estrutura & hexagonal compacta, designada por fase da,
com  uma relagido o/a = 1,387 (c=altura, a=lado da base). A
partir de 882°C, esta se transforma em CCC, conhecida como fase
B, a qual & estavel até a temperatura de fus3o, quevé da ordem
de 1678°C.

A deformag3o plastica do titdnmio puro, & temperatura
ambiente, pode ocorrer através de dois mecanismos diferentes:
por escorregamento & por maclagdo. Fara baixas temperaturas o
mecanismo de maclagdo prevalece e, a altas temperaturas, preva-

lece o mecanismo de escorregamento /20/.

As ligas TiAlédV4E téEm o tipo de estrutura « + B, apre-
sentando boa conformabilidade e boa resisténcia a fadiga &

frio. S¥o tratdvels termicamente.
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0 aluminic, atuando sob & forma substitucional, & um
@stabilizador da fase <, resultando num acréscimo da temperatu-
ra de transformagdn o« + B~ B para wn valor entre %79°C e
10O7°C 723575,

0 vanadio, atuando também sob a forma substitucional,
& um estabilizador da fase [ na temperatura ambiente. Bua
adigdo na liga wmelhora a conformabilidade a quente. & causa
disso, geralmente, & & ductilidade da fase i presente nas
temperaturas para trabalbos a quente /23%/.

A adic3on de aluminio g vanadio na liga faz com gque &
tenperatura de transicao das fases « + p decresca, sendo assim
podenos encontirar as fases « + B & tempsratura ambiente.

Fara a liga TiAléeV4, a temperatura normalmente uwutili-

rada para trabalho a guente & 50°0C.

]

.1.2 Propriedades mecdnicas

fs propriedades mecédnicas do  tit&Enio & de suas ligas
sUpsran as propriedades requisitadas para um dmaterial de  ime
plante 717. & tabela 2.1 mostra os  valores minimos de slgumas
propriedades mecdnicas do titdnio graus =224 & da 1iga
Timl6V4g. Comparando-se os valores de resisténcia  maxima &
tracgédn desses metais com o do osso {(de 83 a 117 MFPa), pode-

contirmar o anteriormente mencionado.

N ESGOLA DE ENGENHART,
BIBLIOTEG,



Tabela 2.1 — Minimos valores de propriedades mecinicas do
titdEnio e suas ligas /1/.
res. max. a res. ao alonga/o reducto de
traclo escoamento [%] area
[MPa] [MPa] L%]
Ti grau 1 241 172 24 30
Ti grau 2 Z45 276 20 0
Ti grau 3 448 279 18 20
Ti grau 4 558 4872 13 23
TiAlbV4 B62 795 10 23
ELIX -
¥ELI= Extra Low Interstitial

A tabela 2.2 faz

Lime

comparacico entre valores de

modulos de elasticidade do osso e de alguns materiais metdlicos

usados em implantes cirdvgicos.

Tabela 2.2 — Médulos de elasticidade do osso & de alguns mate-—

o W e

rials para implante /71/.

L material méd.”de elasticidade [(MPal.103
0S50 16,5
316 L ago inoxidavel 193,1
liga Cr—-Co-Mo 234, 4
TiAl6V4E ELIT 113,8
103,4

Ti graus 1-2-3-4

TiAlevVE (steel wool pad)

34,5 a 69,0

Ti cp (wire mesh)

27,6 a 62,1




£ de grands importdncia a caracteristica "biofuncio-
mal' do titdnio e de suas ligas em apresentar médulos de slas-
ticidade mais prixzimos ao nddulo de elasticidade do osso. &
carga tfuncional no i1mplante & melhor transmitida, assim cono &
formagdo de novo osso & estimulada /25/.  Havendo uma maior
deformagdo elastics no  implante, uma maior press3o & transfe-
Fida ao osso /26/7.

Una vez que o titdnio e suas ligas oferecem um largo
dominio de propriedades mecdnicas (tabela Z.1), suas aplicagbes
emn implantes cirdrgicos sdEo multas.

Como a liga TidleV4 apresenta propriedades mecdnicas

ay

consideravelmente malores em relacgdoc ao metal puro, seu uso &

et

srenclalmente indicado em situacgbes onde as  tenstss sdo

malores: em implantes de tecidos duros (por
cris, juntas de joslhos, fémures eto.) A13/7.

Ja oo metal puro @ preferencialmente wsado em tecidos

dentdrios), uma ver oque

Wi 1 e {como, PO @ia. em implante

OH regulesltos meECENlcos Ne8Cessarios & gera wna fTizagdo

mais rigida.

SN

FEATS que a ligagdo superficial implan

osso pode ser  aunentadsa oriando-se  uma rugosidade, o me L hor
ainda, uma camada superficial porosa no implante. Se os  poros
forem  do tamanho correto (entre 100 @ 00 um) & o implante
Blocompativel , o osso crescerd dentro destes poros gerando uma

fisagdo bastante riglida. & o gue geralmente & feito nos implan-

tes & base de Cr -~ Co.



Ja& conm o titd&nio, gerar esta  rugosidade torna-se

sreparacHo do pd para sinterizacdo & difi-
< = [

deve ser feita sob grandes pressiies e a
sinterizacio em foOrnmos a vaouo; assim, tratamentos altermativos
foram desenvolvidos para a produgdo de camadas superflciais

porosas, tais comod com  acidos /287 ,"flame —~ sprayved" de pd de

titdEnio /7297 etc.

No  entento, & oriagdo d

1

uma camada superficial

poragsa no implante pode gerar problemas sérlios /7247 comng

. redugdo da vida (limite & fTadiga) do material, pods po

agemn cono areas  de concentragdo de tenstes. 0 limite & fadiga
de uma liga de TiAlé6Vd pode calr de 620 a 140 MPa. As chances
de quebra do implante sdo aumsntadas, principalmente em pacien-
tes jovens e ativosy

 detrimento das fungdes do implante devido & malor dres super—

ficial gue passa a ter contato direto com o meio bioldgicoj

. alteractes sistémicas devido ao excesspo de ions metdlicos

t.

L O m elemento NAo essenclial ao Corpo MUWH&ano

1S
~

supostos. O tit&m:

g sla presenca en exdcesso pode gerar reacBss  todicoldgicas ou

It

Fundicdo, soldagem. conformacdo. usinagem, mebtaluragla
' i . b o h - b o



do pd etc. sd80 processamentos p velyg @ utilizados na con-
feccdn de diferentes pegas de Lnplantes /725/7. Um exemplo:s

engquanto o

maquinas
felitos

BEr

T a

Varios artigos

tédncia que

materiails

&

projeto,

COrpo

CNC,

PO

{com gr

biom

{(a haste) de uma pega para implante em guadris

en dimensdes padr3o ou usinado individualmente em

kets" (a "cabega') desta

r
1

"soo Mesma peEca podem

fundicdo de precis3oc, garantindo uma microssitru-

#os Tinos) favoravel.

S5, 24 confirmam a impor-

deve ser atribuida

construgao

HEFEm relevantes s3o: bom

implantados

acavamento superficial & dimensbes dtimas.  Em

geral, problemas gue surgem apos  a insergio do implante  (re-
jeigtes, Traturas eto.) sdo, em sua malioria, gerados por erros
relacionados com @stes trés aspectos.

-~
)

.1.3 Biocom

implant

para & gual

melo bioldgil

Torto, doir,
JELST

tEm

mostirado

patibilidade

requisitos clinid 0 sucesso de uwmn material

& nao s poucos, pols alén de desempenbar a funcdo

;

& destinado, n3o causar nenhum  prejuiz

i

co [como distesia (perda de sensibilidade), desocon-

infecgdo, rejeicdo do osso ou efeitos olagicos

pe

1

malis recentes resultados  com implantes de titd3nio

gue este  tenm sido bem acelto pelo meio bioldgilico,
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por ser fisiologicamente indiferente e bastante benigrno sob o

ponto de vista toxicoldgico /24/.

Atualmente, muito se tem estudado sobre a resposta
bioldgica ao titdnio, no local de sua implantacdo. A finalidade
& a de se definir com maior precisio as propriedades interfa—
ciais do titdnio (isto &: saber o gue occorre na interface entre
o metal e o tecido vivo).

Ty

¥ Interface tecido -~ implante /24/

A resposta bioldgica na interface tecido-implante
depende da localizag¥o e das propriedades superficiais do
implante.

Em um implante femural ou de quadril, por exemplo, a
interface consiste guase que integralmente de osso. Ja  mum
implante dentdrio, o material fica em contato com osso, tecido
conectivo e epitélio.

For isso, torna-se imprescindivel saber quals os
efeitos do titd&nio quando em contato com cada um desses tecidos

VIVEOS.

. Interface titidnio — tecidos duros /24/

Una resposta bioldgica comnum guando da presenga de um

corpo estranfo €& o isolamento deste via encapsulamento por
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tecido fibroso. Geralmente ocorre com implantes de polimeros de

+
i

silicone e o material, ent3o, & considerado inerte.

Contudo, guando o implante tem como fungéo suportar
estorgos (como o que acontece com o de titanio), este tipo de
resposta ndo & aceltdvel, JA gque gera uma condicdo de instabi-

iidade para o implante, podendo conduzivr para  uma deslocacio

]

(guando usado em substituliglo de  juntas) ou atéd rejelgdo Ossea

ao redor do loplante.

a0 titdnmio tem & vantagem de win material Que nEo

produsz essa barreira de tecido fibroso guando em contato com wm
OSSG 8A8 0. Ao contrdrio: ele permite que o osso "ocresga’ permi-
tindo, assim, que todos os espacos entre osso e implante sejam

presnchidos. 0 implante fica, ent3o, envolto por osso. A

o nome de ossecintegqracio. composto de varios

imediatamente apds a colocagdo. o implante ni3o estd perfelta-

B!

mEnte congruente com o 2 o0sso. Farafusos permitem uma pengtragdo

Gesea & prendem o implante ao  osso, mas geram traumatismos.

"

Surgem hematomas nas resntrinclias des roscas do parafuso & Rha
també&n wma camada de  osso danificado resultante do trawmatismo

térmico & mecdnico gerado pela opsraglios

J_I
\"!

~ durante a clicatrizagdo, os hematomas gradualmente s3o trans-

anificado sofre wn proc

G
o
m
CL
G
i
l;[:
pu
G
Ci
it
it
8]
i
=}
G
Ui
Ui
o
L
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revascularizagdo e remineralizagog

----- guando se completa a cicatrizagin, o novo osso estd em conta-—
to direto com o implante (ndD hé presenca de camada intermedid-

ria de tecido fibroso).

0 fendmeno da osseointegrac3o & t3do marcante no
titdnio que, apds o GWltimo estégio (quando a cicatrizacgdo &

total), sd se consegue retirar o implante guebrando-se o osso.

(]

O porgu

Is3

S odo tit&nio apresentar esta resposta favord-
viel, comparando-o com gquase todos os odtros metals, ainda ndo &
bem conhecido; sabe-se gque um fator gue muito contribul & a
estabilidade do dxido de titd&nio na superficie do metal.

H& wna hipdtese 724/ de que 0 gue ocorre na interface

metal-osso ndo & fungdo do metal em si, mas da camada de oxido

Sabendo-se gque este dxido & o

i

mesmo para o tit&nmioc @ para suas  ligas, pode-se inferir gue as

ligas de titdEnio sdo t&o bigcompativels quanto o metal puro.
Observacao: ha o papel dos ions metdlicos, que ficam

ap redor dos tecidos, que ndo est3o sendo considerados nesta

hipdtese.

. Interface titdnico -~ tecidos moles 724/

trons,

L
e
[13]
0
‘,-l .
[n3
i
L
i
ift
i
[

]
=
'—.
_}.,
'—l
n
i}
‘—P
[
<
B
n
=3
i)
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e

em tecidos moles adjacentes aos implantes. Nio  aparentaean
apresentar qualsgquer efeitos nocivos, nem cadsar reaghss sisté-
micas nos pacientes. Isto indica gue héd  realmente uma signifi-
cativa liberagdo de ions metdlicos da superficie do implante,
gue podem  levar & descoloragdo do tecido situado o redor do
implante /232, 4/73mas, mesmo assim, & excelente biccompatibili-
tace do titdnlio & confirmada.

Mas

mo guando uma capsula fibrosa

fir
-+
]
=
=
0
a
-
r
.
i

implantes de tit&nio & de Tidléevde, ela & exltremamente mals fina
do que, por exemplo, & Tformada pesla implantagdo de uma liga Cr-

Co ou aco lrnoxidéavel Il6L em tecidos.

No sistema implante/corpo pode ocorrer uma série de

interagbes 72573

- devido ao processo de corrosdo, wun fludo de eletrons no metal

de implante & un fluxko de ions ao redor do tecido @ produzido.

O Ffluxo de ions no tecido pode perturbar o movimento 1dnlco

das celulas nervosass

~h
b—
i
P
G
—
G
1
o
i
[}

-~ reacles orgdnicas do implante (ou dos produtos primacios de

COorrosidn) na solugldo dos Hdions metalicos presentes no  fluido
corpdren, ocaslonando produtos gue possan vir a ser transportas

dos a diferentes drgdos. Com isso, podem ocorrer efeitos sistéE-

micos ou hipersensitivos se o limite de toxidez, para wm

minado material, for excedido;
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- reactss orgdnicas diretas do implante (ou dos produtos primd-
~Los de corrosdo) com proteinas do tecido, gerando processos
inflamatorios. Estas reagles podem ocorrer de trés diferentes
maneiras: por coagulagin & precipitagdo de proteinas ocasio-
nadas pelo efeito eletrostatico dos ions metalicos, pela for-
magao de ligagbes complexas sntre protesinas/ions metdlicos e

pelo  encapsulamsnto dos produtos sdlidos da corros3o pelas

ri

bl
]
2
Hi
e
J
Bt
yi
an

= produgdo de He0n pelas células inflamadas @ reagdxo da Hels
comn  aons metdlicos gerando radicails hidroxila (capazes de
causar rejelcio em sistemas bioldgicos como, por ex., deterio-

racin de blomembranas /33, 24/).

A DoorriEncia (ou nEo) de unma (ou mais) dessas inte-
ragies val  depender das  propriedades fisicas € guimicas do

material de i1mplante wtilizado. Tit&rnio & wm Stimo materdial

pois, ao oxidar-se, forma em sua superficie uma camada proteto-
a8 este Oxido formado isola o tecido de uana descargs de

@létrons e também de wum fluxo de i1ons.

amaldl

i

1]

Uma outra forma de se ar a biccompatibilidades

cle um material & através de testes clinicos. Informacd
clials sMo obtidas comntando-se o ndnero de  vasos  Sanguineos

presemntes en  camadas bem préximas ao  implante. Logicamente,

gudico maior for o ndamero de vasos encontrados, menos interferdn-
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cials s¥3o obtidas contando-se o© ndmero de vasos sanguineos
presentes em camadas bem prdéximas ao implante. Logicamente,
aqudo maior for o ndmero de vasos encontrados, menos interferén-
cia o implante oferece a nivel fisioldgico e, conseguentemente,
mais biocompativel ele & /35/.

Em uma camada de QO.4mm proxima & superficie de um
implante de ago inoxidavel 3I1l6L, ndo foli encontrado nenhum vaso
sanguinéo. J& em uma camada de iguais O,4mm, préoxima & superfi-
cie de um implante de tit&nio puro, o ndmero de vasos encontra—
do foi de aproximadamente 40. Na camada seguinte, a proporgio

foli de 12 e 45, respectivamente /335/.

Estudos quantitativos histomorfométricos foram feitos
con o objetivo de se avaliar reagles “in vivof, de tecidos
gquando em presenca de titdnio e de ligas de titdnio /36/.

Foi dada €nfase nas reagles em tecidos moles pois
estes s30 mais sensiveils as diferengas entre os materiais de
implante do que o préprio osso. Além do mais, implantes ortopé-
dicos e/0u ortodénticos ficam, raramente, somente em contato
com o tecido dsseo. .

fs diferengas mais notavelis, quanto as respostas

orgdnicas a nivel celular foram:

- Em comparagidio com Ti cp(comsrcialmente puro)., o ago inoxida-—
vel 316L induziu rapidamente a formagan de fibrdédcitos (unidades

formadoras das capsulas fibrosas). Estes fibrdédcitos n3o diminu-—



18
~ Alguns implantes de titdnio puro receberam um revestimento de
Mille antes da insergeg, Estes implantes induziram & uma menor

reacido de tecidog

~~~~~ Iimpurezas {(principalmente Cl & F) foram encontradas na inter—

stal, mas se mostraram tHo

~

face metal-dxido (ou prdximas a e
estavels quanto o TiOz. Estes elementos estranhos apareceram

durante o processo de preparacio da supsrficiesg

- Em solug! aquosa, bem como sob condigles fisioldgicas, &

dae dxido de titd3nic transforma-se em Ti(0H)a, gue &

estavel em tecidos normails /37/7/. Conseglentements, titdEnio "in

vivo"  apresenta somente uma  peguena quantidade de produtos

soldveliss

-~ fmmouma  situacdo bipléglica, devido &z  propriedades anfdoteras
do Ti{OH)a, &aninoacic ~ gue também san anféoteros -~ podem
aprasentar una reagdo reversivel muito forte com & supsriicie

do material /38/7. 0 comportamento életroguimico do titdnio pode

sycelente tolerdncia deste materilal il

m

explicar, pourtanto, a

tecidos orgdnicos;

—  lmbora & toxldesz intrinseca do variadio seja bemn conheclods

AR5/, sua presenca na liga TiAdléeVE pndo demonstrou ser responsdas

vel pela toxides do ilmplante. Isto pode ser explicado pesla

]}

oy

grande resisténcia de polarizagido da camada de duido formada,



iz

que & simlilar a observada com Ti cp na mesma condiclo fisiold-

De acordo, a quantidade de ions de vanddio presentes,

na  auséncia de fratura/atrito do implante, & praticamente

Os resultados apresentados por Bold et al. 740/
suportam ssta hipdtese guando mostram que vanadio nido & detec—

tado na camada de  dxido antes da inserci3o do implante mem  na

de vanadio t&m wna

]

camade orgdnica apts a implantacd3oc. Anion

grande solubilidade e, certamente, sio dissolvidos no primeicro

barho eletrolitico durante a preparacian do material 740/

~ fAralisar bicocompatibilidade através da variagdo de espessura
da capsula fibrosa niEo mostrou ser un bom pardametro, pols esta

5  mate-

i

comnporta-se invariavel com o tempo e com os diferent
riais de implante utilizadaos /73&/.
Az diferencas aparecem nos sstudos qguantitativos

icos, que mostram as varlagles en

Mfistomor fométr

-

re as cinéticsas

de formagdo de fibrdcitos para cada caso.

fAfssim, constata-se gue:
« a densidade de Tibrdcitos diminui com o tempo para o Vi op

A S

AT Y-

. & densidade de fibrdcocitos permanece inalterada para o 2160
FEES

.y

& resposta orgdnica ao Ti cp & simllar & ao TiAlaVE /36, 127,
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. & resposta orgé&nica ao Ti cp & similar & ao TiAléV4 /36, 12/.

Como ja mencionado no item 2.1.1, estudos recentes em
tecidos duros /14 - 1&/ apresentaram evidéncia experimental de
que Ti cp, tanto gquantitativa quanto qualitativamente, & cir-—
cundado por mais osso e &, assim, fixado wmais rigidamente do
que a liga Ti-Al-V. Ja&a foi mencionado, também, gue o mecanismo
responsavel por esta diferenga ainda ndo & totalmente conheci-
do, acreditando-se que a presencga de aluminio na liga seja um
fator importante /16/.

#  possivel gue os dons metdlicos, se acumulados
localmente, afetem funglies celulares interfaciais de forma
diferente dependendo do tecido "hospedeiro'.

Em tecidos moles, Ti & raramente encontrado nas
proximidades do implante de Ti cp /741/. 0O mesmo n3w acontece
em tecidos durocs, onde constata-se a presenca de Ti e Al nas
proximidades do implante de Ti-Al-V /1&/.

Constatou-se também gque os ions de aluminio inibem &
mineralizacdo dssea em estudos experimentais "in  vivo"/42/7,
sendo detectados a 100 pum de proximidade da superficie do

implante de Ti-Al-V.

2.1.4 Resisténcia A& corros3o

Foi justamente por problemas relacionados & corrosdo

que 0s agos 1noxidaveilis, em implantes cirdrgicos, passaram a
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1940 j& era  bemn conhecida a resisténcia & corrosdo do titédnio
na agua do mary dai, cono o fluido corpédrec (meio fisioldgico),
sob  condiglBes normais, consiste basicamente de uma soluglo
aguosa com 20,9% Nall e pH=7,4, a comparacgio foli feita & vieram
os estudos sobre a viabilidade de implantes de tité&rnio 72/.
Os materiais metdlicos usados em implantes mais
resistentes & corrosdo s3Ho titdnio & suwas ligas, nidbio

A, 847

B COMPENSACHD 4

Titdnio & wum metal bastante reativao

“aE

o Sxido gue se forma sobre sua superficie (Tilz) & extremamaente

ast

il

LY

fn

1 & apresenta un efeito passivador sobre o metal, fazendo

e e COrrosao sea hastante bhalxa. 5 1m o,

oM guieE sua SO

sumernte poucos pg de metal reagem por dia e por implante /28

De uma manesira geral, pode-se dizer gue, &m wm Lo~

plante ocirdrgico metalico, reagdss tecidusls &/ou reacd

alérgicas podemn gcortcer &, S8 2 ocdreem, certamente oV e

7

nierntes dog ions metdlicos da superficie do implante 7457,

A movimentagHo desses ions metélicos & fungao:
 da corrosEo, ou taxa de oxidagdo do metalg
. da solubllidade do estado oxidado (ouw dos primeiros prodoatos

de corrosio fTormados) /46, 47, 33/.

Ha varias téonicas ("in vitro" e/ou "in vivo") gus

ESOOLA DE ENGENHARIA
BIBLIOTECA



podem  ser wsadas  para se  medir fendmenos de corrosdo S457,

COMmo s

. meétodos gravimétricossg

. andlise sspectroguimica do eletrdlito (para biomateriais
metalicos ~ resistentes - estas téonicas acima mencionadas ndo

sdn suficientensnte sensivels) s

. métodos eletroguimicos de polarizagdo anddica e catddica (qgue

poden nAo  ser adegquados para edperimentos "in vivo', uma vesz
que a polarizacido pode perturbar grandemente o sistesma,. alte-
Fando © melo — pH, potencial - 8 as reacbes biloldgicas podem

alterar o atague da corrosio, "mascarando’ os resultados)y

. m#todo  de polarizagdo linear /48, 4%/. Nesta téonica, o
sgpacime & polarizado com  poucos @Y (anodicaments e/ou catodi-
camente) & & diferenga de corrente & medida. & relacgio entre  a

polarizacgin e a diferenga de corrente ¢ chamada de resisté@ncias
de polarizacas & & diretamente assoclada & taxa de corrosdo. A
tabela 2.3 mostra valores de resisténcia de polarlizagio para

diferentes materials usados em implantes cirdrgicos /4537
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o
W

ao- Resisténcd
cos em solugHo de Hankb
estavel redos /7477,

Tabala ia de polarizag¥o de biomateriais met&li-
&

e
dentro de um sistema

material Rp [k@2.cm 2

[A10} 0, et

FeCrNiMo (I16L) 4,38

CoNiCr (trabalhado) g

Ti cp 714

TiAlé6V4e ' S

Nb cp 455

Ta op 430

A segulr sdo apresentados resultados do comportamento

de corrosin de  alguns materisais para implantes, submetidos a

- Foram realizados experimentos "in vitro”" com & finalidade de

s obter curvas de polarizaglo anodica para  varios materials
usados en implantes cirdrgicos, da seguinte maneira J490/: os

@spécimes foram pmlidmé mecanicamsnte (até 0.05un  Alxls) &
polarizados anodicamsnts,en  wna solugdo de Hank, a 2770, ok
T com o potencial sendo awmentado numa razdEo de 0,0068V/min
(referéncia: eletrodo de calomelano saturado).

Oz resultados foram diversos, mas puderam ser agerupa-
dos emn trés categorias
M- Quebra da passividade # 0,4V: ago inox 316k e ligas Cr-Uo-Mo
& Co-Ni-Crg

B~ GQuebra da passividade = 1,2V: ligas de titd&mio comn MNij
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C— Quebra da passividade = 2,0M: Ti, Ta ® as ligas de Ti sem
MNi.

- Foram realirados estudos "in vitro" de repassivacgdo. /7507 Uma
camada superticial de dxido pode ser removida ou alterada por
abrasso., atrito (placa - parafuso), fratura ou cortes. LoQo, @
importante analisar a cinégtica de repassivagdo e a estabilidads
da nova camada formada, para constatar se o material & capaz de
conservar sua integridade e resisténcia & corros3o.

Estes estudos foram feitos em solugdo de Hank, a

T
H

s
o

27°C, com TiAdAlée&V4e, gue teve sua mada de dxido removida com

5iC. Foram aplicadas ddps de 0O, +600mV, +1500aV (referdnc
eletrodo de calomelano saturado). Constatou-se que & estabili-

L] /1 (]

dade do filme de Sxido de titd3nio persiste até 2,4 V. Es

resultado & excelents guando comparado ao ago  inoxidéavel 21lol

A ') L)

{instavel a 0,2V} & & liga Cr-Co—Mo (instavel a 0,42V).

~ Foram realizados experimentos com a finalidade de obter

curvas de potencial de circuito aberto ® tempo (este método

mostra, por edxenplo, se pré -  tratamentos acidos ou basicos
afetam a formacdo do filme de dxido). 0 material sstudado foi o

tité&nio comsgrcialmente puro em diferentes situagh inlciais

» polido mecanicansente & esterilizsado em vaporsy

S
w o Fu

. polido mecanicamente, lavado emn solugio Tervente de NaCl

o Z0min e esterilizado em vapors

i

i

. polido wnte, lavado em  solugHo de HNDw  30W & &0
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abilizou-se &m wn

hidirogénio).

neidade de corrente em fungdo

H

ferentes materlials submersos

e dentro de un sistemna redox

@& MNb conportam-se mais nobre-
liga trabalhada Co-Ni-{Ti,

densidade

dentro de

de
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para diferentes metais, em solucHo de Hank e
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¥ AplicacHEn da  termodindmica & corrosdo & 2 & i1nteragdo metal -

P

£ de suma importidncia as  andlises de cinética de
corrosdn & de  taxa de reagdo entire produtos de corros3io o
matéria orgdnica.

Um estudo termodind&mico pode avalliar esses dois

Corrosdo ndo Ocdrrerd a menos que a direcdo espontd-
nea da reacgdo indigue oxidagdo do metal (imunidade).

A oxidagdo  pode gerar produtos teroodinamicamsnte

estdvels gue podem fazer com gue & taxa de corrosio cala dras—

ticamente (passivacdo).

Diagramas potencial — pH (conhecidos como diagramas
de Fouwrbalx) delineiam dreas onde o metal, seus ions & s8Us
Gridos hidratados s¥o estiavels, L.@., representam sstados de

s er g

energlia livire mainima S35/,
Os diagramas de Fourbailx:
O dinformam a diregdo espontinea das reacles;

. permitem sspecificar a naturera dos produtos de corros3os

« informam guals alteragies no melo poden prevenlr oW reduzie

Em relagdo a toxidez de metais, oz fatores mails

importantes a serem consliderados s3EO



. dosa

e

€30 5

. boxides do elementog

. habilidade do metal de s ligar a macromoléculas (onde estdo

anvalvidas proprisdades figico ~— guimicas ezpscificas, CONmo O

G
ht
i
-+
b
o
i
=8
i1

cairater eletroguimico & & oxidagdoc do metal, a solu-

bilidade/estabilidade do metal inserido no meio bioldgico = a

intensidade hidrolitica do metal).

Fode-se utilizer somente dados eletroguimicos para

eestimar o potencial de formag3o de complexos, com  wna sventual
agan téHxica (subseguente) dos metais 7357,

Mesmo igrnorando constantes de formagdo do metal-

t

compleso, a direcglo espontdnea  num campo de reacdes competiti-

conpledo-metal + He0 & metal-hidrdéxido + complexo-prdton

pode ser determinada a partir das solubilidades conheclidas dos

produtos inorgdnicos de corrosdo.

Constantes de equilibrio podem ser usadas &0 inves
das solubilidades, num  modelo similar. Mas, neste caso, surge
uma barreira importante gque & a hidrdlise /35/.

A agua deve ser considerada cono levements acida, com
wm  pk 2 14, S5 & complexada a um ion metdlico, elétrons serdo
afastados dos protons & o pk calrd, 1.£8., 0o complexo terd& o
comportamento de uwn docido forte.

Foucos ions metalicos dissolvidos nd3o competem com os



prétons preponderantes. Disso resulta gue:

InteracHo

Freir& A Mencs

gque o direcdo

espontinea da

rEacdo indigue

formacdo de um

metal — complexo

= ser plor14d

hidrdxido, & interaclo nunca QCorreira.,

diridos, hidratados

implantes) ;

Tabela 2.4

plantes
especificado,

~

ou M¥Eo (produtos da corrosdo e

de acordo cain

2.4 mostra dados termodindamicos

‘

Fourbaix /35/.

para alguns

materiais de

Lermodindmicos para alguns dxkidos (produtos

- URp— - Lo~ -1
Valores a 25

da corrosdo em elenentos de materiais para im
cirdrgicos).
se hidrolisado).

pH=7 (ou

produto de
cortrosao

ion dissolvido

pK da reacglo

Vg

v 1V o O 10,5
Ni Nil hide. Miv™ {(pH=8,9)
ez Fall hidr. Fa>r {(pH=%,1)

Fag (05 Mide. Fa(OH) & -~ 1.4
Al FAle s hidr. F10s {pH=6,8) +14, &

Tile hidy.

M conheclido

&)
i
T
fis
A
&

« O comportamsnto inerte de um material

=

A Ccomparacin das
-4

2.9 apresenta

dados fisioldgicos

materiais /33/.

metalico existe

m

bioguimi-

tabeglas 2.4 & 2.5 mostra gques:

it}
i
ut
i



Gxildo apresentar uam pk:>14;

« s a formagio de um  metal-complexo & possivel, a aglo téxica

zcifica para os glementos como, por exemplo: Ni, Fe.

fix
m
i
T
Tt

Tabela 2.3 —~ Dados fisioldgicos e bioguimicos para alguns

aglementos de materiais para implantes cirdrgicos,
ande s

(a) car cun'u_—’.‘r izag:

de crescimento de tecido guando em teste de
corroso "in vivo's

o toxider = necrose ou reacldo celular de grande amplitude

- encapsulamento = formacio de uma membrana de tecido conectivo
an tedor do implante

«dAnércia = reagdo celular minima

(b)) concentragdo metal - cloreto que gera uwma inlbiglo de 10%

no crascimento.

crescimento de cultura orgénica
elemsnto Feagdan ao im- reacio ao im— rnivel de toxi-
plante em te-— plante dez (b)
cido mole (a)
Vv toxidez {7 2.10 -~ GM
Ni apsulananto imibicda ' 1,10 ~ 4M
Fe shcapsulamento iniblicgHo
Al encapsitlamento ()
T1 inércia gem efelito
_____ ) NE ingrcia sem efelta

En geral, cloretos (denominados ions

tendem & promover Ccorros3o por pites sem materials metédlicos.
Um metal gue se sxclul  dessa regra geral € justamente o bLitdE-

Mio, que estd mails sujeito & corrosio por frestas.,
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Cuando este tipo de corrosdo (por frestas) ocorre @m

win implante cirdrgico, geralmente localiza-se no contato entre

G
lif

placa — parafuso & n3do na interface so - placa. 0O pH da
solugdo (melio fisioldgico), na regido da fresta, pode cair

drasticamente até valores prdximos de pH=1.

2.2 Ni1beio

1

2.1 Histdrico /7 Caracteristicas Gerais

nidbio tem emergldo

[u]

Durantse gos  Gltimos 30 anos,

DO wh oos elemnentos bastante consumilidos indastrias meta-

a
1]
th

AL Em oparticular, as aciarias tém sido as  princi-
efliciadas. com o desenvolvimento dos chamados AREL

acdicio-

resistentes de baixa liga), gue consistem &m &g
nados’ de pequena porcentagen de  outros e@lementos como, wlwlh
examplo, o nidbio, gerando  aumento  de regiet@nc;a e &N Lo
através da cmmbihagao de refino de grio & endurecimento por

=

93/, Refino de grd3o & importante, polis & o

preciplitacin /538

rlico  mecanismo gue proporciona, simul taneanente, aumento de

4

o
i

EFnocia i

(
433

resis cénica & tenacidade; precipitacio pode ssr  usada

para - resisténclia mecdnica adicional 734/,

i
=5
G

o
'r-l
i
}-.l
it

Outros usos significantes para o 1iGDio dncluamn
supeirligas, supsrcondutores e, mais recentemente, & possibili-

dade de ssu uso como biomaterial.
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Outros usos significantes para o nidbio incluem
superligas, supercondutores e, mais recentemente, a possibili-

dade de seu uso como biomaterial.

0 nitdhio foli descoberto em 1801 pelo guimico inglé€s
Charles Hatchett. Ele o chamou, na é&poca, de columbio. Contudo,
Hatchett n3o isoclouw o elemento. Isso fol feito pelo alem3o
Heirinch Rose em 1844, quando separou NbaOs da tantalita. Rose,
notando que havia descoberto um novo elemento, tenominou—-o de

nidvbhio /735/.

Aplicaghes com nidbio iniciaram por volta de 1928
quando fol adicionado aos agos como um substituto do tungstéEnio
nas ferramentas de corte. Fosteriormente, em 1933, ele foi
utilizado para estabilizar intersticios em agos inoxidaveils
austeniticos. Esta tornou—-se a maior aplicacd3o do nidbio ate

entido /357,

Em 1925, nidbio fol adicionado as superligas para o
uso em turbimas a gas /55/7.

Em 19248, o nome "nidbio" foi adotado oficialmente
pela Intermnational Union of Chemists embora o nome original,
columbio, ainda seja largamente utilizado especialmente nos

EUA, Canadd e México /35/.

0 maior desenvolvimento no que diz respeito ao guadro
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1 midbic & abundante. Sua concentragdo na corosta

terrestre estd aproximadansente entre a do cobre e a do chumbo.

Varlos sHo os ssus mindgrios. 0 pirocloro &, sem dividea, o mals
abundante, sendo responsdavel por 8357 do suprimento mundial.

0 mingrio de columbita-tantalita,

rias de estanho., constituiram & base para grande parte da pro-
duoHo comercial de nidbio até oz anos 0. Contuwdo, com & desco-

berta da mina de fAraxd, contendo grandes depdsitos de piroclo-

o, & colunmbita & 2 as sscdrlas de estanho perderam grande parte
da sua importdncia. A mina de Araxd estd sendo explorada pela

Companinia Brasileira de Metalurgia e Mineragdo (CBMM) . Sesgundo
a CBMM, esta reserva & de #4560 milhdes de tonel adas de Miré&rio,

7

sendo suficiente para varios séecdlos /7547,

Em suma, podemos dizer gue o uso do nidbio aumentou

de gquantidades peguenas, na primeira metade deste século, para

mals de 10 mil toneladas por ano no indicio dos anos &S0 /847,
As razles para este crescimento de wtilizagdio s3Ho

muitas e varliadas. Contudo, acredita-se gue em todas as apli-
caglies, do agu ao superconduator, dos materials para motores a
Jato a materiais para implantes cirdrgicos, sua crescente acel-

tagdo baseis-se en trés ilmportantes razdez: versatilidade,

vantagens econdmicas & disponibilidade para varios séculos



2.2.2 Propriedades Mecdnicas

0O nidbio apresenta uma larga regifo pléstica, o gue o
torna relativamente insensivel a pardmstros de deformacio ( o

que ndn ocorre gquando em estado ligado) 7367,

Funde-se a 2468°C, bem &cima do ponto de fus3o da
maioria dos outros materiais. Como resultado, deve ser puarifi-
cado por fus3o & vacuo de 35.107% torr, necessdric para a evapo-
racdcs das impurezas F36/7.

Tmpurezas remanescentes (ndivels baixos: <100 ppm)
SHD, @m sua maloria, soldvels no nidbio puro o 0 materiais ndo
solldvels concentram—se nos contornos de grao. Consegquentemsnte,

{nos contornos de griao) onde se encontra & maior probabi-—

,_
i

a

[N

lidade de fratura /73&/.

]

midbio & tenaz & ddctil na sua forme  pura & O
lingote fundido podes ser trabalhado & temnperatursa ambiente.

do nmecessdrias devidas somente &s Impurezas Fesi-

]

Frecauctes

duais presentes no lingote (oxiggnio, nitrogémio, Caronog,

silicio). Essas impurezas causam redugdo na ductilidades, A
cipalmente nos contornos de grio: sendo assim, sSXo necessdrilas

teécnicas para eliminagdo de fraturas intergranulares duwrants

processos de deformacdo /7947,

i

ra lingotes de nidbio puro, técnicas de processan

R ESCoLA DE ENGENHARIA
BIBLIOTECA
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manto s3o simples. Impurezas s3Ho determinadas por  andlise das

seus efeitos sdo demonstrad

3
‘f{l
Al
i1}
—
.

amostras &, de uma mansira

pElo grad de durezs.

HE < &0 indica que o lingote ndo sofrerd fratura

durante deformagdon. Quando a dureza & > 60 HE, quem a estd
causando s¥o Justamente as  1lmpurezsas, & & ductilidads coal.
fegsim, durante a deformacdo, o lingote deve ser agquecido & wna
temperatura > 400°C para gerar ductilidade nas partes endursci-

/= s

das do lingote (i.&.: o contornos de grdc) /36/7.

Embora o nidbio seja macio & ddctil, n3do & facllmente
soldavel .. Ja dobras, cortes, laminagbes sio feitos com relativa
facilidade., & necessario preparar o 2 nidbio para fabricagdo
produzindo wna superficie bem polida. Se exiﬁtirem VAT 1los
internas, comnpot-tar-se~3o como regibes frageis. Antes de gual-
quer opgracdEo  de trabalho, & superficie do nidbio deve ser
inspecionada  detalhadamsnte. As  teconicas mais utilizadas in-

clusm liguidos penetrantes, ultra—som @ inspegdo por ralios—d

a

..
-
[
2

Apds a primeivra deformacHo no lingote. de no minimo
5% de  redugdo & frio, um  tratamento térmico de recristali-
Tagdm, em wn  vacuo de 1.107% torr, & convenlente. (ssim o
novos  grios  serdo ~efinados & as impurezas, originalmente

localizadas na superficie dos contornos de grao, serdo disper

sadas através da matriz como falsxas de segunda fase /7567 .
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Fara a maioria das aplicagbss, uma microestrutura
recristalizada uniforme & fima & bendédfica. NMidbio & sensivel
acs paramaetros  de tempo e temperatuira, principalmente quanto
maior for ssu grau de pureza. Impurezas residuais agem  COmMO
inibidores & recristalizacdo & &ao crescimento de grio. Comd a
dureza do lingote torna-se superior & 60 HBE, a resposta ao
recozimento & afetada suficientemsnte; isto reguer uma  ava-
liag3m minucioss dos procedimentos desses recozimentos de  tal

forma a determimar qual o tempo e temperatura dtimos capazes de

gerar uma recristalizagdo uniforme e fina /5&/.

B

DeformaglsEs & morno o a guente (S56°C &  1100°0)

transversal que varia sutficientemsnte  de

it

modo & produzic uma  larga gama  de respostas & um ciclo  de

recozimento atraves dessa secgdo transversal /36/7.

fAssim, & microestrutura  pode sofrer uma muclead
novos grEos nas bandas grandemente trabalhadas, unm crescimento

ico de grdoms =m bandas levemente trabalhadas, ou ainda pode

permnanecer @stavel e nio nuclear novos griaos nem sofrer ore

andas centrais /756/.

o

mento ocritico de griaos nas

Em suma: o nidbic puro & tenaz & malegavel na maioria
das condiglss. A microsstrutura fina & uniforme & recomsndada

quando se quer trabalhar o soldar uma pega, porgue grios finos

resistem & ruptura (associada as falhas dos contornos de gric



* Froduc3o de nidbio sm pd:e
0 pd de nidbio & produzido pela redugdo do KaNbFs por
siadio. Apresenta particulas dendriticas com grande area super-—

ficial acompanhadas por grandes insercles de oxigénio 7977,

Seuw uso @& predominante naguelas areas onde a produgdo

metaldrgica do metal reguer microesstruturas diferenciadas e
distribulgio de fases, ou quando & porosidade do material n¥o

pode ser obtida pelo processo de fusdo em Electron Bgam /977,

Guando sua aplicagdo necesslta de grande resisténcia

drnica, grande densidade & reguestida. Esta pode ser obtida

usando—-se girandes temperaturas de sinterizacdo. Contudo, este
processo & extremamente oneroso. Una forma alternmativa de ob-
tengdo de grande densidade consta da adigdo de dispersdides
(ativadores de sinterizacdo) que ndo comprometan SEﬁiamente A

4

propriedades mecinicas ou Qquimicas /57/7.

Este método foi., Justamente, o uwsado por Shider et
al. /735387, em seus estudos sobre & viabilidade do nidbio como

material para Loplantes.

Donm o objetivo de aunentar a resisténcla mecdnica do

matarial & awnentar sua resisténcia & fratura sem a adigdo de
@lensntos de liga (pois o metal puro & mals biocompativel do
T



gque o ligado)., foram

& adicio dos

{moagam) ,

posteriormente, usina
0 aumsnto

NZmm*®, o alongamento

restl taw > 250 N/mm™=

Fara fins d

nidbic puro (sob a co

usadas técnic
de dispersdides similares

& TiOx/Ti0,

seguida por

CJeEm ;387

resul tou

FE8/ .

& comparac3o, &

mdicAo me

dispersdides

as de

metalurgia do pd,

e de disperstdides

da resisténcia &

107 &

compactacio,

interessante

recozidal

Pl =

respectivamente) /3¢

foli feita durante a

tragdo chegou
resistincia &

MeErclonar

COmM &

nEo simila-

BireEpa

sinterizacio e,

& 21100

fadiga

Ui

aprwa@ﬁta, &

20°C, um limite de resisténc tragéo de = 172 N/Snmm™ & wm
alongamento de = 2584 /34/.
f tabela 2.6 apresenta  alguns dados sobre nidbio e
tit&nio 759/, para fins de comparacio.
Tabela 2.6 - Algumas propriesdades fisicas do titdnio e do
nidbio 759/,
mé&d. de
pto de res. a elasti-
densidade fusdo tragdo alonga— cidade

metal {g/cm™ ]

£L°C]

[N/ maF]

[10 3 N/mm=]

Ti 4,5

1&70

280-480

108

Nb 8.6

2468

DO0O-500




2.2.3 Biocompatibilidade

Os estudos  sobre a biocompatibilidade do nidbio s&o
bastante recentes. Os primelros resdltados positivos realiza-—

dos em experimentos "in vivo" e Yin vitro" datam do indicio

=N
fii

deécada de oitenta, com os trabalhos de Schider et al. 759/,
LT s

Segundo /3%/. nidbio pode ser introduzido no  grupo dos Diooome-

ncla & CcOrrosdo

iy
it

pativels, pols conbina excelente resist

biovinércia, com boa ductilidade (boa trabalhabillidade) aliada a
wma Doa resisténcisa mecdnica

Foram reallizeados, & partirv dad, sxdtensos sstudos com

T

sujeltos & nao sujeitos a esforgos (rdtu-

las, sndopréteses totals de guadris etc.). B, en ternos de

i

compatibilidade = bloadessio, Tforam observados resultados

£ fe

gimilares aos obtidos com titdmio & suas ligas. O nidbio aprae-

qtow o fendmeno da osseolntegracdo em sxperimentos "in vivoe"

£ BB .
Este fenomeno também fol observado por Bréme /287,

Segundo  Bréme, nidbio & biocompativel pois, assim como o Lit&E-

i

mio, & capaz de formar, no meio fisioldgico, camadas sup
ciais protetoras de Oxidos. Estes duidos 1solam o tecido de wma
descarga de elétrons & també&m de um fluxo de ions. As caracte—
risticas isolantes dos dxidos sdo diretamente proporcionals aos

valores de suas constantes diglétricas. Sob  este aspecto, ©

Grido de nidbio (MND0ws) comporta-se mals nobremente (1.é, &
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mais isclante) do gue o drido de titd@nio (Ti0z), uma ve:r gus

u

zitas constantes dielétricas s3o 280 e 48, respectivaments.

Umnm outro aspecto interessante, ligado & bigcompatibi-
lidade de materials para implantes cirdrgicos,. diz respeito ao
calor de formagao dos produtos primarios de corros3io. Segundo
Brame, a interacgéo entre dxidos/hidrdéxidos e o fluido corpdreo
& aumentada se o calor de formagdo do oxidoshidrdxido tambéEm o

&, Sendo assim, mals uwna ver o nidbio comporta—-se mals nobre-—

4

mente que o tit&nio, uma vezr que seu Gxido, o Nbele., apresenta
wm calor de formac3o = 19208 kd/mol, enguanto o Tilz apressnta
calor de formagdo = 940 kd/mol.

& tabela 2.7 mostra valores de cmnsténtes dielégtricas
2 g de calores de formagho &H dos produtos primarios de cor-
Fosdn dos principals materials metalicos usados  an ioplantes

CLrArglcos.

Z2.2.4 Resisténcia a corrosdo

Estas informagbss i& foram abordadas, Jjuntamente com

ds referentes ao titdnio, no item 2.1.4.



Tabela 2Z2.7: constante dielétrica
dos produtos prim&rios

& AQUA) .

€

formagd

O
-

]
(comnparados

&}

produtos primarios | e /1.60/

de corros3ao

—&H 298 {(kJ/mol]

Flublys

Al ;a(:.-}.':,‘ S 10D
AL0OH)

ol

Cr(OH) =
Fel

Fealx 100

Fe(OH)z E0-38

M0
MNi0
Ni(OH)
NEBO

MErza O 280

Tazlea 2
110
Tilz amnatasio 43
Ti0z ilmenita 7o

’_‘.
[
)

Til0z rutilo
"v" D
V20w
H=0 78

1675
Z1é4

T
Ll 7

1141

fi

3.;7- ]

1

286
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3. PROCEDIMENTO EXFERIMENTAL

Consta dos seguintes dtens: "in vivo" (onde s3o
abordadas as metodologias que foram empregadas durante o pro-
cesso de implantacdon, em cobaias, de diferentes biomateriais
metalicos), "in vitro" (onde s3o abordadas as metodologias que
foram empregadas nos ensaios de resisténcia a corros3o) e

propriedades mecinicas.
3.1 "IN VIVO"

s cobalas wtilizadas foram ratos brancos (Rattus
Norvegicus Var Albinus Rodentia Mamatia) com as segulintes
caracteristicas:

. peso = I00g

. ldade = 2 meses (adultos jovens)

. Sgxor masculino

Ao todo foram usadas 32 cobaias:

~ 12 receberam implante de titdnio comercialmente puro — grau

- 12 receberam implante da liga TiAlé&V4 — grau Vi

—~ 08 receberam implante da liga TiAl4vV4a: |

- 12 receberam implante de nidbio comercialmente puro - gtrau
I1y

—~ 04 receberam implante de platinag

ESCOLA DE ENGENHARIA
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- 04 serviram como controle.

A composigdo guimica dos materiais para implantes
utilizados estd apresentada na tabela T.1. Encontra-se dentro
do estabelecido pelas normas ASTM F  67-8% (para titianio) 162/,
ASTM F 1108-88 (para ligas de tit&nio) /63/ e ASTM B 392-89

(para nidbio) /64/.

Tabela Z.1 -~ Composig3o quimica dos materiais para implantes
usados.

composicio quimica

Ti TiAl&V4 TiAl4v4 Nb
Nb ' - - v - restante
Ti restante 88,6324 71 ,28% -
Al ‘ 20 ppm &L, 7% 4, 3% -
Vv - 4,48% 4, 2% -
Fe IB0O ppm 0, DEA D,QF% -
N2 40 ppm 0,01 ppm 0,01 ppm IO ppm
02 S00 ppm 0,15 ppm Q0,153 ppm 20 ppm
H2 - 0,06 ppm 0,03 ppm -
45 ppm - - Z0 ppm
Si 120 ppm - - 20 ppm

implantes foram inseridos na regido femural. Suas

formas e dimenstes estio apresentadas nas figuras I.1¢a)(b).
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Apds a confecgdo, as pecgas foram decapadas em banhos

radpidos com HeS50, 304, a 60°C, e posteriormente lavédas com
agua destilada em abunddncia (norma ASTM B 600 -~ 1) /65/. Este

procedimento fol repetido trés vezes para cada pega.

IS

figura 3.1(a): conformagio figura 3.1(b): conformagdo
efetuada nos materiais gue preferivel devido & melhor
nido permitiram o dobramen- fixacdo da pega no tecido
to: TiAl&V4E, TiAl4vVaE. dsseo. Foli efetuada nos

materiais que permitiram
o dobramento({sem guebrar):s
Ti cps Nb cp. Ft.

As cobalias foram anestesiadas com éter sulfurico

{anestesia inalatdria).

Apds uma profunda incis3o na regido femural (antes da
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incisdo foi feita limpeza superficial, com retirada da camada
pilifera local e desinfecglon com adlcool), atingindo inclusive o
fémur até a medula éssea (figuras 3.2, 3.3, 2.4, 3.5, 3.6, 3.7,
2.8), as pecas foram implantadas, uma em cada animal, de manei-
ra gue metade da pega ficasse em contato direto com a medula

dssea e, a outra metade, em contato direto com a secg3do trans-—

versal do tecido (figura Z.9).

Apts a implantac3o, os tecidos musculares e de reves-—

timento foram reposicionados e suturados (figura 2.10).

2.2 — Corte do tecido de revestimento,apds limpeza super-—
ficial (remogdon da camada pilifera local e desin-—
fecgdo com &lcool).



Fig.

H.4 - Remogdo da aponeurose.

45
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3.9 — Corte das primeiras fibras musculares.

Fig.

ais profundas.

Corte das fibras musculares m

b -

-
t

Fig.



Incis&o profunda no tecido dsseo
peca de implante.

para a colocagdo da



e i

10 — Sutura das fibras

musculares.
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0 tempo de observacid3o foi dividido em 4 periodos: 15,

I0, 4% e 60 dias. Em cada periodo foram observadas:

~ 3 cobaias que receberam implante de Ti cpj

— 3 cobaias gue receberam implante de TiAlé&V4Eg
-~ 2 cobaias gue receberam implante de TiAl4v4:
- % cobaias que receberam implante de Nb cpj

- 1 cobaia que recebeu implante de Ftj

- 1 cobaia - controle.X

¥ As cobaias gque serviram como controle passaram por todo o
esquema de implantacio mencionado anteriormente (limpeza supetr-—
ficial - incis¥o - sutura), mas naq receberam a insercio de
nenhuma peca de implante.

0 objetivo deste procediento foi o de comparar as
respostas orginicas destas cobaias. Isto porque, de modo geral,

em cobaias - controle,

- em 1% dias o processo de regenerac3do medula/tecido osseos

estd em fase bastante adiantadaj
- am 0 dias o0 processo de regeneracdo esta em seu apice;
- em 4% dias o0 processo de regeneracdo j& estd completados

- em 60 dias todo o quadro orgdnico esta normalizado.

| ESCOLA DE ENGENHARIA
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Os animais foram sacrificados em grupos de 13 (res-
peitando-se o final de cada periodo)i; os fémures foram extirpa-

dos (fig.Z.11l) e radiografados.

Conforme os f&€mures iam sendo wtirpados, estes eram
colocados em formol a fim de ndo se decomporam nem sofrerem
gualquer tipo de alteragio até que fossem realizados exames

histoldgicos.

0 procedimento preparatorio para a realizag¥o dos

ames histoldgicos consistiu em retirar a maior quantidade

possivel de tecido muscular gque envolvia os fémures, corta—-los
transversalmente em comprimentos de 32 cm (figura 3.12) e

cortd—los longitudinalmente (figura 3F.12Z), a fim de que as

medulas dsseas e as pecas implantadas ficassem & mostra.

~Ohservacao importante: para evitar contaminagi3o com metalis, as

suturas de todos os tecidos foram feitas com fios de nylon ou
com “catigut".

Sempre que possivel, foram usados instrumentos de
plastico, vidro, &agate ou & base de cérbonetog durante as
andlises.

GQuando isto n3o era possivel (como, por exemplo, nas
incisbes, em que os bisturis eram de ago inokidével), procurou-
se manter o tempo de contato, desses instrumentos com o mate-

rial de andlise, bastante curto.



S1

3,11 — Apds o sacrificio do animal, vista do tecido osseo
revestido pelo peridsteo.

.12 - Corte transversal da regi3o femural apresentada na

fig. 3.11 - preparaclo para o exame histoldgico.
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Fig. 3.13 - Corte longitudinal - preparagio para o exame histo-
ldgico.
3.2 — "IN VITRO" - Ensalos de resist@&ncia & corrosio

Entre os numerosos métodos cinéticos eletroguimicos
utilizados em estudos de corros3o, aqgueles que se baseiam na
medigdn e avaliagdo do tipo de sobrepotencial ocupam um lugar
de destaque /66/. Consistem em aplicar um potencial externo
controlavel a um eletrodo de trabalho cujo comportamento se
quetr caracterizar em determinado meio e em determinadas con-
digbes; dessa forma, s3o medidos os valores da corrente em
funclo do potencial aplicado ou vice e versa. Obtém—se uma
relacédn ¢ E=f(I) ou I=f(E) e as curvas correspondentes chamam-

se curvas de polarizacgioc.
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As curvas de polarizagdo a potencial controlado podem

ser de dois tipos /66/:

- potenciocinética: ¢ aquela onde se tem variagHo continua do
potencial de eletrodo, em fungio do tempo t. A mediclo de

I=f(t) d& I=f(E), uma vez que se conhece E=f(t);

—-potenciostatica: & aguela onde se tem variagdo descontinua do
potencial de eletrodo, modificando~-o gradualmente, ponto a
ponto, e medindo-se a corrente correspondente, apds sua estabi-

lizacg¥o ouw um tempo pré—determinado.

-Da mesma forma, as curvas de polarizagdo a corrente

controlada podem ser: galvanocinetica e galvanostatica.

As correntes, anddicas ou catddicas, freglentemente
S0 expressas como densidade de corrente, ou seja, corvrente por
wnicdode de area, que € uma propriedade especifica independente
da Area da superficie.

Os ensaios eletroquimicos de corvrosdo em laboratdrio
ampregam eqgquipamentos eletrdnicos especials como potenciosta—
tos, fontes de tens3io continua, registradores etc. 0 corpo de
prova do material a ser estudado, juntamente com o meic (ele-
trédlito) em que serd feito o ensaio, s3o colocados na chamada

célula de polarizagdo, onde se procura reproduzir, tanto guanto
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possivel, as condiglies encontradas na prdtica para o tipo de

estudo a ser conduzido no laboratério.

Na célula de polarizacg3o utiliza—-se o chamado eletro-
do triplo, gue consiste de um eletrodo de trabalho (material a
ser ensaiado), de um eletrodo de referéncia & de um contra-
eletrodo ou eletrodo auxiliar (geralmente de platina). A me-
digZ%o do potencial & efetuada na interface metal-soluciHo,
procurando-se eliminar toda a possivel contribuic3o &hmica da

solucidoc.

0s meétodos eletroquimicos de pol%rizagao parmitem
avaliar, de maneira rapida e reprodutivel, o degsempenho de
diferentes materiais face & corros3o. Seu dominio de aplicacgo
¢ extenso, podendo-se enumerar, entre outras aplicagbes: ava-
liagdo de ligas, pesquisa de inibidores, proteciio anddica e
catddica, avaliacido de revestimentos, estudo de corrossio galva-
nica, determinac3o dos efeitos de agentes corrosivos especifi-

cos (por exemplo, ions cloreto) etc/éé&/.

No presente trabalho, os metais em estudo (Ti cp,
"TiAl&V4E, TiAl4V4 e Nb cp) fDram»submetidDS ao método potencios-—
tatico de polarizac3io anddica, com o objetivo de se abter os
potenciais de pite destes metais. |

A figura F.14 mostra um esquema do circuito poten-

ciostédtico montado para tal fim.

ESCoLA DE ENGENHARIA
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=i
AN

l1...eletrodo de trabalho

2...2letrodo de referéncia

..2letrodo auxiliar

.Circuito potenciométrico

.potenciostato -
.amperimetro e registrador de corrente continua
. .entrada

.« nSaida

Mo b

Fig. %.14 - Esguema do circuito potenciostatico utilizado para
a obtenci3on de curvas de polarizagdo anddica dos
metais em estudo.

Foi utilizado um aparelho tipo Corroscript, procedén-
cia Tacussel, que possui basicamente um potenciostato modelo
10-0.8, um milivoltimetro tipo MVN 79 e um registrador tipo EFL
2B, O potenciostato'mantinha 0 eletrodo dé trabalho a wn poten-—
cial constante e tinha uma velocidade de resposta suficien—
temente alta. Fara isso, o potenciostato aplicava um potencial
constante (em intervalos constantes de tempo) ao eletrodo de

trabalho, em relagdo ao eletrodo de referéncia 2, para manté-—

lo, 0o aparelho aplicava a corrente necessaria entre o eletrodo
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de trabalho e o0 eletrodo auxiliar. A diferenga de potencial
entre o eletrodo de trabalho (platina) e o eletrodo de referén-
cia (calomelano) era lido no display do potenciostato; tambeéem a
corrente entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar
péde ser lida ai, porém era registrada automaticamente no

registrador.

0 potencial final na varredura anddica variou na
faixa de +1300mY a +4000mV, tendo em vista que os potenciais de
pite do Ti, de suas ligas e do Nb s¥o muito elevados. A veloci-
dade de varredura foi de 1 cocn/min. A temperatura da soclugdo
estava em = 3I7°C (x1,0°C) e a concentragdo de NaCl na solugso
aquosa era de 0,94 (o sal utilizado era da Merck, F.A.): o pH
era & 7,03 o meio, arejado. Com isso, buscou-se simular um meio

fisioldgico (soluglo de Hank).

Os corpos de prova utilizados foram os seaguintes: .

—~ Ti ecp (grau II) fundido ("as cast");

-~ Ti cp (grau II) laminado a quente;

- liga TiAl&V4 (grau V) fundida ("as cast")gj
- liga TiAl&vV4 (grau V) laminada a quentej

~ liga TiAl4V4 fundida ("as cast"):

- Nb cp (grau II) recozidoj;

- Nb cp (grau II) recozido e laminado a frio.
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Com excecdn da liga TiAl4V4 e do”Nb cp, o0s demais

materiais foram testados sob duas condicgles metaldrgicas:
fundidos ('"as cast") e laminados.

A razdo deste procedimento foi a seguinte: nos en-

saios "in vivo" de implantac®o de pecas metdlicas em cobaias,

os materiais usados estavam sob a condicdo laminada (exceto a

liga TiAl4V4, gue estava sob a condigl3o "as cast"). J& nos
ensaios de tracio - verificacdo de proprisdades mecdnicas, os
corpos de prova empregados estavam sob a condig3o Yas cast®

(com excegdo do Nb cp).

Caonsequentemente, tornou-se de grande importéncia,
para fins . de andlise comparativa, & realizagdo de ensaios onde
os materiais pudessem ser testados sob as duas condiglies meta-
ldrgicas mencionadas anteriormente, o gue pédde ser concretizado

nos ensaios potenciostaticos de polarizacido anddica.

Os corpos de prova foram preparados da seguinte
maneiras:
. As pecas laminadas estavam sob a forma. de finas chapas de =
0,5 mm de espessura, o que dificultava o manuseio;'sendo assim,
-precisaram ser embutidas em resina acrilicaj
. foram feitos furos, um em cada peca, para posteriores co-
nexties com fios de cobrejg

. as pecas sofreram lixamento umido (com lixas 100, 220, 220,

400, 600 g 1000 mesh) e polimento em disco de veludo com alumi-
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na (1,0 & O0,31)

. pelos furos j& menclionados anteriormente, foram conectados
fios de cobre (para os contatos elétricos):

. oz fios de cobre foram isolados por intermédic de tubos de
vidro (para gue fosse evitado o contato com a solugio da célula
de polarizagio). A conexdo metal em estudo % fio de cobre foi
revestida de Araldite cola rapida (para vedacdo) 3

. a delimitagdo da drea da superficie metdlica foi feita com

Araldite cola lenta.
3.3 — PROPRIEDADES MECANICAS

s materiais foram submetidos a ensaios de traglo
(ma&quina de ensaios de tragido AMSBLER -~ Schaffhouse - Suisse
69 /43F% - capacidade 40000 kgf), com o obietivo de se determif
rar as proprisdades mecdnicas dos mesmos: tensfo de sscoamento,

tensdo méxima e alongamento.

Cada corpo de prova fol usinado a fim de se obter &
geometria prescrita pela norma ABNT MB-4  /67/ para ensalos de

tracdo.

& figura 3.15 mostra a geometria do corpo de prova

para ensalios de tragio e, a tabela 3.2, as dimensiBes do mesmo

segundo & norma ABNT MB-4.
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Foram confeccionados dois corpos de prova de Ti cp,

cdois cdps de TiAlé6V4, dois cdps de TiAl4V4 e Um de Nb cp (devi-
do & pouca quantidade deste Ultimo material). . Sendo assim, com
excecio do Nb, os demais materiais sgofreram dois ensaios de

tracso.

Lo
Le

Lo...comprimento da parte utilg

do...didmetro da parte Uutil do cdp de secc3o reta circular;
Reeosoraio de concordinciag

Lo...comprimento inicial (base de medida).

Fig. 3.15 —~ Geometria do corpo de prova para ensaios de tracio.

Tabela 3.2 - Dimensdes do corpo de prova para ensaios de
tracdo, segundo a norma ABNT MB~4 (dimenslies em

mm) .
do Lo Lc R
dimenslies 10x0,075 d Lo + 2d - d
ABNT MB—-4 '
empregadas 100,075 0,0 70,0 10,0
no trab.
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4. RESULTADOS 0OBTIDOS

4.1 - "IN VIVO"

ObhservacHo importante: para um bom entendimento deste item, &
de suma importdncia & leitura prévia do ApEndice IV ~ "Tecido
Osseo”, gue consta de um resums das caracteristicas bésicas
deste tecido, bem como de definicbss de  termos téonicos multo

vusados em histologia & gue serdo abordados, com fregldéEncia,

préximas paginas.

4.1.1 - Analise do processo de regeneragio do tecido via

radiografias convencionais

Em uma primaira andlise, observa-se gue a presenca do
material de implante, mesmo em contato direto com & medula e

e Pt e

tecido dsseos, ndo afetou o processo normal de  regeneragdo

Wit

deste dltimo. Observando—-se as radiografias tiradas dos fémure

das cobalas gque recebaram implantes de Ti cp, TiAlévd, Tinidvia

& de Nb cp, nota-se gue nido hda diferencas perceptivels sntre
@las.
g importante ressaltar que estas afirmactes resul tam

de uwna primeira andlise, de carater comparativo, onde resulta-

dos sdo analisados via mera inspegdo visual (a olho mna).

N ESCOLA DE ENGENHARTA
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Nota—-se a presenca de regiles extensas, esbranquiga-—
das e pouco nitidas (como se estivessem "fora de foco"), préxi-

mas as areas fraturadas.

Estes s3o indicios de uma proliferagido de fibroblas-
tos. 0 tom "esbranguigado" demonstra gue o tecido que estava se
formando apresentava menor gquantidade de minerais (por isso, ha
uma maior permeabilidade aos raios—-x). A baixa nitidez & tipica
de um tecido em formagdo, cujas fibras ainda n3o apresentam
nirganizacio definida - o que & comum na formagdo de tecido

dsseo primario.

Também se nota, nitidamente nas radiografias tiradas
apéds 45 e 60 dias apds a insergdo do implante, a reconstituigo
total da estrutura gque o osso possuia antes da fratura. Essas

regides aparecem, nas radiografias, bastante nitidas & brancas.

A figura 4.1 mostra radiografias dos fE€mures gque
receberam implantes da liga TiAléV4. As demais radiografias
(dos fé&mures que receberam implantes de Ti cp, TiAl4V4 & Nb cp)
apresentaram resultados similares

Os quatro biomateriais em estudo apresentam, & prin-—

cipio, um comportamento "bioinerte".



Fig.4.1 — Radiografias convencionals dos fEmures que receberam
implantes da liga TiAleV4 — 15, Z0, 435 & 60 dias.

4.1.2 — And&lise do processo de regeneracdo do tecido via exames

histoldgicos
De exames histoldgilicos foram concluidos apsnas  nos
sspéecimes gque receberam implantes de titdnio comercialmente

puro & da liga TiAléevV4.
Us resul tados obtidos, para & ligea TimléeVa, foram os

saguintes:

. 18 dias: Em cortes transversals da metatise aparecem arseas de
proliferacio de tecido dssen esponjoso subperiosteal com inten-—

rioOS ostecclastos formando

s

sa atividade osteoblastica e v
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lacunas superficiais. A atividade osteocitica &€ normal. Em
outros cortes, associada a proliferac3o dssea subperiosteal, ha
proliferagds conjuntiva, com areas pobres em colageno, que
invade a medula dssea através de solugdo de continuidade do
ossw compacto cortical. Esse tecido transforma-se em osteoblas-
tos com a formagdo de osso trabecular que se projeta para o
canal medular. No corte longitudinal observam—se proliferagles

de osso trabecular, tanto subperiosteal como endosteal.

. 30 dias: cortes transversals de metafise mostrando intensa
proliferacidon de osso trabecular (esponjoso) subperiosteal,
envolvendo toda a superficie dssea. Essa proliferacio ndo &
uniforme, mas forma projegles irregulares que se continuam por
tecido cartilaginoso imaturo. A atividade osteoblastica &
intensa. A proliferagdoc endosteal também & intensa, com trabe-—
culas oOsseas substituindo, quase que totalmente, o canal medu—
lar gque mostra, no centro, &reas de fibroplasia com vasos
sanguineos. Em outros cortes, o osso cortical exibe muitas
lacunas osteociticas vazias e sinais de dissolug3o da matriz
tssea (necrose) com - muitas linhas de cementacdo. Do peridsteo
prolifera abundante tecido mesenquimatoso rico em matriz e
niucleos grandes que se continuam por tecido cartilaginoso
imaturo, circundando ninho de tecido dsseo trabecular. Aparece
ainda, entre o peridstecs e essa area, lacuna alongada circunda-—

da por tecido necroético.
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. 43 dias: Corte transversal de osso cortical com medul SSEA
atravessado por trabéoculas dsseas interligadas. Nos espacos

entre =las @ tecido medular. Em algumas areas do cértesx

{3
1]
-
1]
5
it
r
fi

aparecem ninhos de tecido cartilaginoso.

« 6O dias: Corte transversal de tecido dsseo compacto  com

discretas trabéculas dsseas proliferando para o canal medular.

i

4.2 - "IN VITRO"

FAE CUurvas de polarizacdo anddica obtidas nos ensaios
oles isté¥ncia & corrosdo do Ti Timlava, Tialdava & Nb op

estdn apresentadas na figura 4.2.

A edcelente resisténcia & corrosdan do titénio & de

suas ligas fol confirmada. Nidbio pura também apresentou exce-

e L HD

pH
-

# intesressante notar a presenga da  lar
passiva, presente em  todas as  curvas, que se estende  até o
potencial de pite.

s ligas TiRl6VE e TiAldV4 apresentaram o mesmo nivel
de resposta, de onde se pode inferir que a diminuic3o de 2% de

aluminio nao produz alteragles perceptiveils na camada supsrfi-

clial de oxido. Nidbio comercialments puro apresentoud o malor
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potencial de pite.

icativas entre as

-,

Ndo se observa diferencas signi

curvas obtid

i

5 patra um mesmo material, sob condiglss metaldrgi-
cas diferentes.

Os potencials de pite e de repouso estio apressntados

i & de repouso obtidos nos
rizagidn anddica (referdncia: ele-
1

%

ano saturado).

Tavela 4.1 —~ Fotencia

metal potencial de |potencial de
pite [V] repouso
[V]

Ti laminado a quente 2 Lh* -3 24

Ti v £ T, a1 -0, 158

Ui

an Ca

TidléevV4d lam. a quente 2,02 =0, 254
TiAledVE  Mas cast” 2,01 =y B0
TiAl4v4 Mas cast" 2,02 ey BT

2

Nb recozido e lamn. a frio 2,53 ~0,145

Nb recozido 2,58

PR, T

¥ Segundo Maller, .. (Comunicagdo verbal), estes valores ndo
1 ans potencials de pite do titEnio puroy s

valores corretos sdo superiores &« 5,0 V.
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~ A& TiAlev4 lamiaado a quente ,
< 4 TAIGV4 “as cast®
i,\ O TiAl4V4 Zas cast®
- « Ti laminado a guente
® Ti “as cast®

r‘g + Nb recozido
Z10°| X Wb recozido o laminado a frio
)
x
g
0]
A
]
Q
®
3

15" | _

04 0.6 0.8 1,0 2 4 1.6 18 2,0 22 24 26 20
| MFERENGA PE  POTENCIAL AVLV]

Figura 4.2 — Curvas de polarizag3o anddica para Ti cp, TiRléeV4E,

TiAl4V4 e Nb cp. Medicles potenciostaticas sfetua-—
das em solug3n de Hamnk.
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4.3 - ANALISE DAS PROFRIEDADES MECANICAS

i tabela 4.2 mostra os resultados obtidos nos ensalilos
de trag3do de titdnio comercialmente puro. Os testes foram

realizados com dois corpos de prova.

Tabela 4.2 - Tité&nio comsrcialmente puro: resul tados obtidos.

cdp 1] cdp 2 miédia ASTH

tensdo de escoamento 280 2835 283 P27
LN/ min =7
tensdo real méax. 372 270 Z71 »I45

a

H
[N/ mar =7

alongamento-pto méx. 14 7 3 20

L7%] Crupl

~4

tn

mGd . de elasticidade QL7O= 147 82000 -
NS mm :‘"] | ' ! i ‘

A norma ASTM F &7 - 8% diz respeito, justamsnte, &

sepeclficacdo padrio para o uso do titdnio em Inplantes civde-—

glcos. VE-se gque o metal empregado neste trabalto, na condicio
mztaldrgica "as cast", preenche os requisitos de tensdo de

coamento e tensdo real maxima. Em orelacdo aos valores obtidos

para o alongamento, NdEo & possivel fazer uma avaliagdo precisa

Wind Vier que  os pardmetros  considerados sao diferent {ponto

Fuptural). 0 valor obtido para o médulo de sla L Cldade

2

que o conhecido de literatura(s1,0.10* MPa 7170,

-

e tabelas 4.3 e 4.4 mostram os resultados obtidos

Moz snsalos de tracdo das  ligas TidléeVad e TiAl4va, respectiva-

i



&7
mente. Os testes, para cada material, foram realizados com dois

Corpos de prova.

Tabela 4.3 - TiAlévV4 @ Resultados obtidos.

ASTH

1
o
g
H
]
e
-3
i
=
'
W

tensio de escoamento 7 T7E 785 7 EE
[ M/ ma#
T & Ol P01 P01 &0

1 W

ternsio real méa

[N/ mid

alangaso pto més. 14 1s 17 w8
L% Crug )

mod. de glasticidade 108900 FALO0 LORGOO -
Iyt 1 ‘ i ‘ i

Tabela 4.4 ~ TiAlav r Resultados obtidos.

PN ol

cdp 1 cdp 2 média ASTM

tensan de escoamsento TEH0 780 TFO =7 EHG
.

CNZ e ]

ternsdo real méx. 555 586 890 FE&O

[N/ mnf

alonga/o pto méax. 12 12 12 =8
L% (rup)

i

méd. de elasticidade 7EREA4E | 108682 | 101000 -
[N/ maf

A norma ABTM F 1108 ~ 88 diz respeito. somente, &

especificagdo padr3o para o uso da liga fundidea de Ticléeva em

~ ESCOLA DE ENGENHARIA
. . BIBLIOTECA



implantes clrdrgicos. VE-se gue as ligas de TiAldVE & TiAaldava

agmpregadas neste  trabalho {(sob & condiglo metaldrgica "as

cast ) praeenchemn t

o5 reguislitos wmecdnicos. Os valores
obtidos para os modulos de elasticidade sdo cosrentes com dados
de literatura (#1,1.10% MFa 71/).

M tabela 4.9 mostra os resultados obtidos nos ensalos

i

de tragio de nidbio comercialmente puro. 0 teste fol realizado

COm apenas wuin Corpo de ProOvea.

abela 4.5 — Nidbio comgrcialmente puro @ resultados obti

AETHM

tensio de escoa/o [M/mm# o0 g
] 104 B

tensio real max. [N/ mm=] 182 P11

alonga/o pto méx. 7] 16 N

G
=R
oL
i
iy
—
il
it
rt
=
]
=
=R
s

de [N/ 7 100000 -

A noroaa ASTM B 3922 - 8% diz  respelto & e

i

pecificagdo
padrio para vergalhles de Nb e de ligas de Nb. Diferentemsnte
das normas anteriormente mencionadas (para o Ti @ para & liga
TinleV4), ndo & especifica para o uso do nidbio em implantes

£

cirdrgicos. Alids, até o presente momento N0 el nenhuna

=
i
o+
i

especificacio (para o nidbio) para estas aplicagies.

No entanto, vé-se que os resultados obtidos para o

nidhio s muito inferiores agueles obtidos para o Ti @ suas
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3. CUSTOS

Resumo: este capitulo discute a viabilidade da confecgdo de
materiais para implantes cirdrgicos no Fais, a partir de um
estudo econdmico dos processos de producio de nidbio metalico,
titédnio metalico e da liga TiAl4V4 via purificagao por fundigXo
a feixe eletrdnico nas instalagies do CEMAR (Centro de Mate—
rialis Refratarios) — FAENQUIL (Faculdade de Engenharia @uimica)
- Lorena — SF.

Este ¢ um estudo preliminar e, logicamente, esta
sujeito a futuros ajustes.

Os dados utilizados foram fornecidos por pesguisado-
res do CEMAR.

O materiais a serem fundidos e refinados partem das
seguintes condighes iniciais:
-~ ridbio: NbzOs, comprado da CBMM pelo preco de U$ 14 o kg
- tit&nio: esponja, importada do Japdo ao preco de U$ 16 o kg
- TifAl4V4: TiAléeV4, proveniente da EMBRAER ~ sem preg¢o defindi-

do.
5.1 N1OB1O

0 processo de obtengdo deste metal apresenta trés
estadgios distintos:
~ redugdo por aluminotermiag

-~ fusdo e refinog



- andlises e testes.

Com os dados apresentados

estabelecer o nivel de produgdo de uma planta piloto,

te do numero de fusles necessarias.

Fara trés fusbes, & gasto wm

necessario para: limpeza e preparagio do
de vacuo, aquecimento.
Sendo assim, pode-se determinar
processo de obtengdo de nidbio metalico a

{ 8,0 + 7,85 + 4,0 ) + 11,0 = 37

na tabela II.1,

& possivel
dependen—
extra de

tempo 11h,

equipamento, formacio
gqual o tempo total do

partir do NbzOs:

{(tempo necessario para a

obtencgao de 176 kg de Nb metalico).

Assumindo uma eficiéncia

pode-se considerar:y

de 80O%

na producdo total,

« NUnero de horas por ano (360 dias).e.eeevecennan ceane B3.640G N
o Anterrupclo para reparOS.eeeses s s e w e s s n e e ee. 1.728 h
horas previstas para produCHO. cesescesssscsvasusnees 5.212 N
Considerando trés fusbes, un possivel ndvel de pro-

dugdo da planta pode ser:

65.917 @ I2,5 =

212,68

212,68 X 176 kg =

E7.43%1,68 = 38.000 kg/ano (lingote de

metal puro)
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Observagdo: se for necessaria mais uma fusHo, havera uma re-—
duc3n de 16,3% no nivel da produc3o: se for necessaria uma 3a.
fusdaom, a redugdo sera de 28,34 em relagdo ao nivel original da
produgso.

Consumnog de energia slétrica:

Considerando o equipamento instalado, obtém—-se os
saguintes dados:

para a la. fus3o:

>
[
N
k3

feive eletrdnicd..cvensee.8 h 240 kW =

bOMbAaS . s s s renrinsnnsanasedd X &4 kKW = 1.8536

H
o
&

aguecimento. s crevenanssna2 b X 30 kW

F.316 kW.h

. para a 2a. fus3o:

#

feire eletrénico.s.sceceeaa7,3 h X 240 kW 1.800
BOMDES e s v enennnncsasnneaas2d b X &4 kW = 1,336

AQUECIiMENtO st encecannnwesal 1 X 3Z0 EW = 20

Z.3686 kEW.h

. para a 3a. fusdo:-

Telxe eletrénicoecianencanss LbH h X 240 kW = 1.440
bombas.eeae.s. seanssnnasssan2d X 64 EW = 1,836
aquecimentor et ciervansnseawasdl It X 30 EW = 30

H.00868 kW.h

TOTAL NAS TRES FUSUES : 9.888 kW.h



74
A tabela 5.1 apresenta ndmeros caracteristicos no

processo de produg3o de nidbio metalico.

Tabela 5.1 - Necessidades, matérias-—primas, produtos e sub~
produtos na produgdo de 1 kg de Nb metalico.

NbzOs kg 2421

aluminio kg 0,83

mistura kg 2,04

produto aluminotérmico kg 1,57
escdria kg 1.46
matal/escdria kg 0,18
perdas em redugdo kg 0,03

lingote bruto kg 1,00
lingote usinado kg 0,90
namero de fusbes uwnidade =

energia eletrica kWh/kg 56,18

Custos: para o calculo dos custos, sdo considerados
os custos variaveis e os custos fixos.

Custos variaveis: mateéria-prima + energla elétrica +
materialis secundarios + transporte & frete + despesas gerais.

Custos fixkos: salarios + taxas + depreciag3o + manu—

tengdo.

A segulir sdo apresentados calculos de previsdEo orga-
mentdria para uma planta de produgio de nidbio metélico, obtido
a partir de NbzOs, com I fusbes e capacidade para 38.000 kg/ano

de Nb pura.
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Os dados sobre o valor do kWh industrial foram forne-

midos pela CEE., em 27/10/92: cr$ 768,0115603 sobre o valor do
délar comercial em 27/710/592, pela EXFRINTER Casa de CEmbio: cr%
7.510,003 & sobre o valor do kg de aluminio 99,74 pureza pela

CRA: cr$ 12.630,00 + 4% CFI.

Custos variadveis:

MBzOme es cncunanneene e 28,000 X 2,21 X 14 = U$ 1.175.720,00
FAlUMIiNiOee s v avnnswe 38000 X 0,83 X 1,7318 = Us$ 85.262,00
energia elétrica.....38.000 X 56,18 X 0,1023= Us$ 218.320,00
restante (considera-se U$ 0,01 por kWh) = Us$ 21.0E9,00

Ut 1.470.331,00

Custos fixos:
Considera-se como sendo igual a 20% do custo total.

Custos fixos = U 367.583,00

TOTAL: U$ 1.837.214,00

¥ Prego do kg de Nb metadlico: U%$ 48,37

Observagdo: un fator gque n¥o foi considerado nos
calculos diz respeito & possibilidade de reaproveitamento de
alguns produtos/sub-produtos obtidos na prodﬁgao de lingotes de
nidbio metalico.

Esses produtos/subprodutos podem ser reutilizados em
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algum esté&gio do processo de produgdo ou comercializados,

gerando "créditos" em ambos os casos.

For exemplo:

- @scéHdria obtida na etapa de reducio aluminotérmica: consiste
hbasicamente em alumina. Se purificada, pode ser comercializada.
Inclusive, a alumina & uma cerdamica fina que pode ser utiliza—
da, dentre outras aplicacles, como biomaterial, seja em "coa-

tirngs" de implantes metalicos, seja como material de implante;

- gscédria obtida na etapa da purificac¥o: andlises guimicas
desse subproduto indicam que contém cerca de 604 de Nbji pode

ser comercializada com aciarias que produzam a liga FelNb.

0 kg do lingote de nidbio metdlico importado esta
taxado em U% 75,003 portanto, sob o ponto de vista econdédmico, o
processo de produgdo de Nb metalico em uma planta piloto como a
do CEMAR ¢ vidvel, uma vez que o preco do kg do lingote caiu

sensivelmente (364} emn un primeiro estudo orgamentdrioc.

5.2 TITANIO

0 processo de obtenci3o deste metal tambén apresenta

trés est&gios:

- redugdo por aluminotermiaj
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- fusdn e refinog

- andlises e testes.

Utilizando—se os dados apresentados na tabela I11.2,
estabelece—-se 0 nivel de producHo da planta. A fus¥o e refino
do titdnio necessita de 2 fusles.£ gasto um tempo extra de 8 h.

Sendo assim, 0 tempo total do processo de obtengdo de

titdnio metdlico a partir da esponja é:

( 7,0 + 6,0 ) + B,0 = 21,0 h (tempo necessiario para a obtengo

de 120 kg de Ti metalico).

Considerando-se 2 fusles =2 6.712 horas previstas para

a produg3o anual, um possivel nivel de producdo pode ser:
612 ¢ 21,0 = 329,14
29,14 X 120 = 39.4%96,80 % 40.000 kg/ano (lingote do

metal puro)

. _LConsumo de energia eletricas

. para a la. fusdo:

feide eletrénico.ccceecaaa? b X 240 KW = 1.6B0
bOMbAaS . s e s s e wunensssnsneead h X 64 kLW = 1.336
aquecimento...... crawsnaned X O kW = &0

G276 kWK
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. para a Za. fus¥o:

1.440

]

feixe eletrdnicociicacescad b X 240 kW

]

bombas.cienesvnnnnennsnwdd B X &4 kW 1.53&

i

aguecimentor e e eersvnsnwnead N X 30 kW 20
TL0086 kLWoh

TOTAL NAS DUAS FUSUES 6.282 kW.h

A tabela 5.2 apresenta numeros caracteristicos no

processo de produc3o de tité&nio metdlico.

Tabela 3.2 ~ Froduglio de 1 kg de titdnio metalico — ndmeros
caracteristicos.

Esponja kg 2,89
aluminio kg 1.77
mistura kg 4,72
lingote bruto k.g 1,00
lingote usinado kg G,70
namero de fusbes unidade =2
energia elétrica kWh/ kg 52,55

Custos: a sequir sHo apresentados cdlculos de pre-
visdn orgamentdria para uma planta de produc3o de titdEnio
~

metadlico, obtido a partir da esponja, com 2 fusdes ¢ capacidade

para 40.000 kg/ano de Ti puro.
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Custos variaveis:

GEPOMNIAs sunavsannnweaad0.000 X 2,59 X 16 = Us 1.657.800,00
Aluminio.s veameeuess ee e 40,000 X 1,77 X 1,7318 = Us$ 124.027,00
energia elétrica....... 40,000 X 82,35 X 0,1023= Us$ 214.216,00
restante (considera-se U% 0,01 por kWh) = U$ Z20.940,00

Us 2.016.783,00

Custos fixos:

Considera—se como sendo igual a 207 do custo total.

i

Custos fixos U 504.195,00

TOTAL

Us$ 520.978,00

¥ Pregco do kg de Ti metdlico: U% 63,02

Observacdo: Também ndo foli considerado nestes cdlcu-
los, tal como nos céalculos referentes aos custos do midbio, a
possibilidade do reaproveitamento de alguns produtos/subprodu-

tos obtidos na produgdo de lingotes de titdénio metalico.
Um exemplo:
A alumina também & a escdria predominante na etapa de

redugdo aluminotérmica do tit&nio. S5 purificada, pode ser

comercializada.

. ESCOLA DE ENCINIARIA
- BIBLIOTECGA
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0 kg do lingote de titdnio metalico importado esta

taxado em U% 100,003 portanto, sob o ponto de vista econémico,
0 processo de produg3o de Ti metdlico em uma planta piloto como
a do CEMAR ¢ bastante viavel, uma vez que o prego do kg do

lingote caiu 374 em um primeiro estudo orcamentario.

5.3 TiAl4v4

0 processo de obtengdo de TiAl4V4 a partivr de TiAléevV4
& bastante simples: consiste em uma Unica stapa de fusdo/refino
por feixe eletrdnico por um periodo de 7 h. A0 se agquecer
TiAlsV até seuw ponto de fusHo, parte do alumninio da liga

evapotra e condensa nos painéis refrigerados da c@mara de fus3o.

Torna~-se dificil apresentar cé&lculos de previsdo

grgamentéria para uma planta de produg3o de TiAl4V4, obtido &

partir de TiAlé&V4, por dois aspectos importantes:

- ndo se tem conhecimento de nernbhuma planta similar, & nivel

mundial g

- para ser vidvel economicamente no Fais, a planta deve usar
como matéria prima "retalhos" de TiAl&V4 usado na  induastria
agronautica e a EMBRAER, que ate 17991 era‘a maior fornecedora
desses "retalhos", estd passando por serissima crise financei-

=
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&. DISCUSSAO

6.1 TITANIO CP, TiAlava, TiAlava

Tit&nioc comercialmente puro e a liga TiAlée&VE s&o,
atualmente, dois dos materiais para implantes mais uwtilizados
em cirurgias dentarias e ortopédicas. @& liga tem sido freqlen—
temente preferida ao metal puro devido as suas melhores pro-
priedades mecdnicas associadas a uma boa resisténcia & cor-
rosio, caracteristicas necessdrias nos implantes em tecidos

duros.

Contudo, antes da introdugo da liga TiAlé6V4 no "uni-
verso dos biliomatetriais" ndo havia nenhum estudq publicado
tratando de suas propriedades como material biocompativel nem
tampouco de seu comportamento bioldgico. Ainda hoje ha& pouca

literatura a respeito.

Fublicages muito recentes (de 198% para c&) téEm
aprasentado evidéncias experimentais de que pegas implantadas
de titd&nio puro s3o circundadas por malis 0ssoj; conseqUentemen-—
te, s3o melhores por serem mais rigidamente fixadas do que a
liga TiAléeV4. O mecanismo responsavel por esta diferenga ndo &
bem conhecido, mas sabe-se que tem a ver com a presenca do

aluminio na liga.
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[

A liga TiAl4V4, que estéd sendo "apresentada” pela

5

-+

primeira ver neste trabalho de dissertagiio (pois ndo ha, até o

preserite momento, nenhuma pesquisa publicada  a FespEito),

m
0
-t

zee uma Enfase toda especial. afinal, ela apresenta  as

mesmas caracteristicas mecdnicas (& temperatura  ambiente) da

ft:

liga TiAlé6VE e também as mesmas caracteristicas relacionadas
com a resisténcia & corrosao, com  a vantagem de ter 22U a menos
o

de aluminio na liga (ouw 237 do total de aluminioc na liga). Ilsso

& muito importante, pois trate—se do prinsiro sstudo guse busoca

A oo

apertelcoar wn  material para dlmplante &  usado no mercado  de

Torma _a melhorar Sitas propriedad: orgainloas (ligadas A it

raches bioldggicas). © gus & de suna lmportdEnocia  para & longa

zate Lmplacite.

@ um material n3do preenche consideracies bioldogl

i

NEo pode ser inserido No corpo, nd&o lnportando gudo teoricamer -

te inerte ele @ od gudo aceilbtdvels suas demals  piroped

mostram ser .

]

Recordando o gque j& fol mencionado neste trabalho. no

item 2.1.5¢

1]
=8

Quando A e V s3Ho icionados ao Ti em pequenas

concentragss, a resisténocia da liga aumenta consideravelmente.

3 8l & estabilizador da fTase o @ abilizador da

Us dois  Juntos fazem com gque & tempesratura de

A4+ B odecresga, gsendo assim & possivel encontrar sstas




fases a temperatura ambiente.

Hoadligdo de o4 de Al estabiliza & fase o, resul tando
num acréscimo da temperatura de transformagdo G o+ B o B opara wm
valor entre 279°C e 1007°Cy &lém disso., aumenta o nivel de
mcia mecdEnica a altas temparaturas.

Os 4% de V auwnentam o nivel de resisténcia mscEnica
através de dols mecanismos: por solugdo solida substitucional e

por metabilizacdn da fase § na temperatuwra ambiente.

Fortanto, como se pode ver, a liga necessita dos 694

requerida para a inddstria aeross-

1S

cde Al gquando sua aplicagdHo
pacial (motivo pela gual ela fol desenvolvida). Na "inddstria®

Diomédica © Al se faz necessario mas ndo necessariamsnte na

3

conposicio de &4 na liga. Ja& o V. na composig¥
& " 5

)
=3
m
:
E:
N
N
-2
1
-,
p
p=s
c
N

mertal .

Este & wn assunto gue merece ser discutido, wna ves
gue miltos sartigos mencionan & alta  toxidez deste dltimo ele-
mernto.

Embora a toxider intrinsece do vanddio seja  bem
conhecida, sstudos recentes afirmaram gue sua presenca na liga

Ti-fAl~Y n3o denonstrou ser responsidavel pela tosidez do implan-

studos, dnions de  vandadio € LU
@, certamesnts, s3o dissolvidos no primeico

pantom sletrolitico durante a preparacio do materisl.
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Micos, qQue ainda permanecam  am

1

Esses sdo  temas pol

aberto & que merecem ser mals profundamsnte estudados.

Em relagido aos resultados obtidos nos ensaios de
o,

tragdom, & interessante observar que os ootidos com &z ligas

Tiklavd e Tinld4Va preencheram  todos os  requisitos meciEnicos

sstipulados pelas normas  &STHM F &7-8% & ASTM F o 1108-88. Os
materials foranm ensalados sob a condigio metaldrgica "as cast'y
mAo hd necessidade, portanto, de se fazer gqualsguer tratamentos

o e/ou mecEnicos a fim de se obter a&as  propriedades
desejadas.
&.2 NIDBIOD CF
Nos ensaios de resisténcia & trac3o, COmo Jjé&  Toi

meEncionado  anteriormente no item 4.3, 08 resultados obtidos
para o nidbio foram muito inferiores aos obtidos para o titénio

@ suas 1i

Ao

[Ia]

0 valor da resisténclia  mdximea & UtragHo, obtido no

ta

T Ry P
Ho valor

saio do nidbio, resultow an aproximadamente me
obtido para o tit&nio cp & em & 173 do valor obtido para as
ligas TiAlé&VE e Tial4ava. Isto torna inapropriado o seu uso (na
condig®o metaldrgica recozida) em aplicagles medic ligadas &

A

implantes, onde maior resisténcia mecdnica € requerida.



U nmidbio nido fol ensalado sob a condigdo

condigHo recozida, onde passou por  wna  série de

i
}..x
S
i
=}
o
it

processos termo-mecdEnicos  (aquecimento, redugtes de area via

“r

swaglng etc.), Jj& mencionadas no item 3.35. 0 objetivo desse

procedimento fol de, justamente, elevar a resisténcia mecdnica

do metal puro via refino de grido. Isso fol obtido, mas sn grad
ainda bastante insuficiente. Como o nidbio apresenta uma largea

reglido plastica, alta temperatura de recristalizac3o e ndEo

i

possul fases alotrédpicas, ¢ relativamente insensivel a pardme-
tros de  deformagioc, o que significa inferir gue &  1npossivel
aumentar substancialmente sua resistincia mecid3nica & tenacidade

por intermédio de tratamentos mecdnicos e/ou térmicos usUuais.

Sendo assim, para que o nidbic possa ser Antroduzido

Mo papael dos biliocomnpativels, deven ser utilizadas téonicas de

alurglia do P - compactagdo, sinterizacdo e trabalho &
gquente em combinacgio com aunsnto de resisténcilia mecdnica via

dispersdides. 530 processos complexos € alnda onerosos, §as

\f

cluias pesguisas estdo em pleno desenvolvimento no Fais.

Al

Um exenplo & o gue estd sendo desenvolvido no CEMAF

FEENEUIL (Lorena — BF). & tecnologia em desenvolvimento

se am hidrogenagio, moagem do NbH, desidrogenacdc i
. Us  conceiltos publicados de

porém, 0% detalhes para a produciEo de pd de Nb de alta gualid:

de @ bailxo custo estdo em andamento. U dispersdide wutilizado
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Mas pesqulsas do CEMAR @ o Ti0Oz=. & tabela &.1 mostra o efeito

dispersdide sobre as ceracteristicas mecidnicas do Nb.

T

Tabela d.1 - Efeito do dispersdide Tilx sobre as propriedades

mecanicas do nidbio /7H8/.

resisténcia & tracgdo res. ao res.max. | along.
escoa’/o [N/mm Z 3 [#4]
[N/ mae 3 |

M+ 1% TiOs ~ compactacdo 707 1050 Sy

Wb o+ 14 Tily -~ conpactago e F2& 1100 2G, 8
S T
i)

sinterizag

“ oy e

Nb + % TiOz - compactagdo 758 1025 1,2

M + 3% 373 16,1

T

~d4
ey
o
n

i)

1ho A massa

H

Um outro aspecto relevante diz respes

do midhio cp: 8,6 g/om™ contra 4,5 g/om™ do titdnio

cp. Esta @ una caractefistica de muita importdncia, gus invia-
biliza o seu uso &n implantes relativamente grandes {(como

kY

muirEs, quadris eto. ), pols serdo multo pesados gerando e

&

adversas ao paclente.
Devido a esse fator limitante, o uso do nidbio como

biomaterial deveréd ser restrito a0 campo da odontologia, como

b1l

um provavel substituto do Ti cp (g2 ndEo da liga Ti-Al-V).

Cabe a pesquisas futuras a determinac3o de um "ponto

Gtimo", dentro da téonica "metalurgia do pd + dispersdl



gue confira ao nidbio caracteristic

titd&nio comercialmente puroc.

=

£

)

&nicas

similares



as
7. conNcrLustes

0 titédnio comegrcialmente puro (biomaterial gus j& vem

smdo wtilizado como implante cirdrgico bh& véarios anos com

el

resul tados satisfatdrios), importado sob & condig3o de espon)a

@ purificado. fundido & refinado no Brasil mnas instalagbes d

ju]

CEMAR-FAENQUIL apresentou  resultados ligados & resist¥ncia

Ui
7

nica & resisténcia & corrosso compativels com  os dados
conbecidos de literatura. NEo héd variac3o perceptivel no poten-
cial de pite (potencial de Dbreakdown) das amostras ensaladas
50l & condigdo metalurgica "as cast' & laminada a gquente. Nos

"in vivo" apresentou caracteristicas de biloinégrocia. Heu

it

ensaios

5
4]
rd
a1
o
Hi
=
—
=]
£
W

beneficiamento até grau 2 de pu -~ piloto como
a oo CEMAR-FAENQUIL & vidvel esconomicamente, com uma redugdo
nos custos de 36U enm relacgio ao metal importados EEHA redugdo
pode ser alnda maior se novos calculos forem feitos levando-se
gm consideragio o reaproveitamento de  alguns produtos/subpro--
dutos de reacgdo e wna produgso em maior @scala.

0 midbio comsrcialmente puro, edtraido & beneficiado

i

faté grad 2 de pureza) totalments no Brasil, apresentow resul-

1t nEo ha

tados condizentes & literatura geral, pois até o

literatura especifica no gue tange &as suas propriedades para

emn implantes cirdrgicos. Esses resul tados sdo os

gm  relacdn as  propriedeades dnicas apresentou,
condigdo recozida,  baixos  valoress de  resisténocia &

{cerca de mnetade dos valores obtidos nos  ensalos de b

purc) ., o gque inviabiliza a sua




87

s

na darea médica, sob gsta condicdo metaldrgica. Deve ser apli-

cada a técnica "metalurglia do pd 4+ dispersdides” para & obten-

PRI R R ] o e e T e el e pere meer ree fiet ma o gees =u et strn peee vt iee e lies A e ool e P
cE0 da resisténcia  mecdnlica NBcessdria. de resise

& corrosEo, apresentod um @levado potencial de  pite,

com o8 demals materliais em estudo. NHoo M

superior aos obtidos

o potencial de pite das amnostras

saladas sob a condicl3o recorida e recozida’ laminada a frio.

Nos ensaios "in vivo" apresentoud caracte— ristilcas de biolndr-

CL . Seu beneficiamento até grau 2 de pureza  am Wwna planta ~
piloto cono a do CEMAR-FAENQUIL & viavel economicamente, Com
uma Freducdo nos custos de  I7A en relag¥o  ao -metal lmportedo:

tal como para com o titdnio comercialmente puro, #ssa  redugHo

pode ser ainda malor se forem conslderados o reaproveltamento

de produtos/subprodutos de reagdo & wna produgdo em malor

@scala.
A liga Tidal4V4a, apresentadae pela primeira ver neste
3 A P o e

traballhw, apresentou resultados ligados EE- proprisdades

frcla & corros3o muito simdlares aos obticos

i
Ty

mecdEnicas e resist

LAl e

com oa liga Timlé&VE gue, DO Sida ver, apraesentou resultados
J ; 3

condizentes com & literatura especifice gue trata de seud uso am
implantes cirdrgicos. NEo hd diferenca perceptivel no potencial
de pite das amostras ensaladas sob & condics "a&s  cast' @

laminada & quantse. Nos ensalos "im vivo' apresentow

caracteristicas de biocindgrcia. tste estudo deve ser aprofundado
a fim de se investigar a tendéncia de menor toxide:r dessa 11ga

em relacdo a TiAléVa, devido & menor porcentagem de aluminio.



8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTURDOS

— Estudo aprofundado do diagrama de fases terndrio

o objetivo de se determinar gqual o minimo teor de

0

Ti-Al-V, com

aluminio gus

pode ser usado na liga de tal maneira que niAo haja diminuig#Ho

das propriedades mecdnicas & temperatura ambiente.

- Continuagsto da pesquisa “presenca de aluminio

versus reagan bioldgica" ~ realizacgdo de exames

minuciosos nas regities circunvizinhas ao implante.

rno implante

histoldgicos

~ Desenvolvimento do biomaterial Nidbio via metalurgia do pd +

adicgdo de dispersdides — obtengio de caracteristicas meciénicas

similares as do titd&nio comercialmente puro.
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AFENDICE I

TECNOLOGIA DO FEIXE DE ELETRONS

I.1-Desenvolvimento da tecnologia do feixe de elétrons

Devido & necessidade de vacuo para sua existéncia, a
tecnologia do feixe eletranico estd diretamente relacionada com
os avangos da engenharia de vacuo.

Os primeiros  experimentos desenvolvidos por Marcelo
Von Firani n3o foram bem sucedidos /1.1/, pois os reqguisitos
bé&sicos de focalizagio e direcionamento do feixe e oS
equipamentos de vacuo ainda eram primitivos e n3o permitiam
operacdn satisfatdria.

£ partir dos anos I0, os sistemas de focalizagio se
aperfeigoaram (Manfred Von Ardenne e R.Ruhle) e as primeliras
lentes magnéticas apareceram /I1.1/. Com o desenvolvimento dos
sistemas de alto vacuo na década de 530, varios centros de
pestgulisa  passaram a investir na tecnologia do feixe de
eléatrons .

Atualmente, as aplicacdes desta tecnologia sdEo cada
vezr mais diversificadas & novos processos surgem, Sempre ¢om
ume crescente preacupago - com & acvtomaticagdo =
computadorizacio dos processos.

Basicamente, & gama de processos via feixe de

elétrons engloba:s soldagem, fusdo e refino, tratamsntos

ESCOLA DE ENGERHARIA
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térmicos, processos n3ao  térmicos para a microeletrdnica,
caracterizacio e andalise de superficies, técnicas de radiagso &
outras /I1.1/.

A preocupacgdo de varlos paises desenvolvidos como
Alemanha, EUA, CEI, Gr3-Bretanha e Japdo tém fomentado a otimi-~
TaclHo dos processos @ ampliado a gama de aplicagtes. 0 Brasil
se insere neste contexto, desenvolvendo e aperfeigoando a
tecnologia de refino de metais por feide de elétrons desde
1970, a nivel de pesquisa académica na UNICAMF (Universidade
Estadual de Campinas - SF) com a aquisic¥o de um forno com
poténcia nominal de 60 kW, e mais recentemente em 1980, a nivel
piloto, utilizando um forno de 2300 kW (ES 2/18/300 CF), ambos
adguiridos da Leybold -~ AG (RFA). Conseguentemente, todo um
“tnow how'" de controle da qualidade destes produtos foi
desenvolvido no CEMAR - FAENQUIL {(Lorena - 8F). Esta planta,
com  produc3o  anual de aproximadamnente 320 tonsladas, tem
funcionadao COmo um verdadeiro laboratdrio de pesguisas
tecrnonldgicas nas mais variladas areas.

0 IPT adguiriu em 1989 um forno com poténcia nominal
cle 90 kW, com capacidade' de produgdo estimada em 48 ton/ana.
Trata-se de um forno adquirido da Kombinat VEBLENY Henningsdorf
(RDA) e serd utilizado na produc3o de agos uwltra - limpos, Ti e
Zr metdlicos. A UNICAMP também adguiriu um formno similar.

No intuito de verticalizar a prodﬁgao de Nb metalico,
a CBMM adguiriu um forno de 3500kW da Leybold AG am 1968,

instalado em 1989, com producdo en 40 tonsano de nidbio



A

metalico de alta pureza.

Qualguer processo via faeixe eletrdnico deve

considerar alguns aspectos basicos:

-~ viabilidade econdmica (adequac3o do uso)j

- geragio e focalizagldo do feixe (adequagdo do tipo de canh3o

a0 processo);

- direcionamento do feixe via lentes magnéticas (flexibilidade

de operacio)s

- distribuico otimizada de potéEnciay

- sistema de alto vacuwo compativel;

—~ conhecimento prévio das variavels do processo.

l1.2-Aspectos fundamentais/I.2/

i

0 principio bé4sico, no caso da fusdo, & a acelers

pE

CAHD
dos elétrons, em alto vacuo, de modo gue adquiram uwma grande
gnergia cinetica durante o percurso cdtodo - alvo. Ao colidirem
com o alvo (metal a ser fundido), transformam esta energilia
cinédtica em energla térmica, em regibes restritas (peguesna

area). Isto permite a obtencido de uma elevada densidade de
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energia (aprodimadamente 1,0.10%® W/ cm*=), viabilizando & fusdo

dos metais com alto pornto de fuso (T > 1&600°0C).

me tensies de aceleragdo variam de 10 kY & 150 kV,

lguns processos atingem 300 kEV. Raramente ss

i

sendo que em

i

avolt

a3
i

opeira com tensles da ordem de meg

\

oinde e = carga do elétron (e = 1,602,107 H.s)

Ub = tens3o de aceleragdo do feilxe [V

1]

No caso da planta do CEMAR -~ FAENQUIL (ES

S187300 0 CF), a velocidade calcoculada & aproximadamente 102.700

- e i

km/s, correspondendo a 0,3%4c, para uma tens3o nominal de 20 kY.

Mo ponto de colis elétromns, ha  interagles c

PESEpY g PROS——

toda ordem, variando principalmente com a energis do elétronm e

g B Ll

de  interagdo (fig.l.1). Dent

podenos ol tars

- Conversdo da energla cinédgtica em energla térmica, elevando a

[P

fred

temperatura do metal no ponto de incid
- condugHo téErmica para as zonas frias da pegas

- producHo de raios-x devida & desaceleragdo subilita do slétrong
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- liberagio de calor irradiado para as vizinhangas;
- producdn de elétrons secundarios, con @nergia da ordem de 30
@\
-~ produgdo de elétrons termoidnicos, com energia da ordem de 1
eV
- projeciio de elétrons retroespalhados ("back—scattered"), cuja
gnergia pode variar desde zero até a propria energia do elédtron
incidente (e . Ub);
-  produc3n de ions do metal e dasv impurezas. bEste fendtmeno &
prejudicial ao sistema, pois parte da energia fornecida e
devolvida parcialmente a outros pontos de atuagdo, resultando

rnuma menor a@ficiéncia térmica.

" FEIXE DE ELETRONS

| Ee ol © ELETRONS RETROESPALHADOS
L e e . 2c0... oUg -
“RADIACAO TERMICA - PPOOPO © ELETRONS SECUNDARIOS
E<50eV

EshVg=T

RAIOS-X - . .
_Eth.vRGO.UB _‘ )

- . /7
COHNDUGAO, TERIAICA

© ELETRONS TERMOIOHICOS
E<loy » o

TEMPERATURA DA
SUPERFICIE T -
FAIXA DE CONVERSAO °
DE ENERGIA 3

Fig.I.1 - Interagdo do feixe de eléetrons com o metal.



Az colisbes entre os elatrons & os adtomos  da rede

cristalina do metal a ser fundido s3o de naturera elastica e
inelastica, até que se d¥& a completa penetracio dentro do mate-
rial. A intensidade da& penetracdo depende  fundamentalmente da

L

energia do elétron. Como o elétron & muito pegueno em relacio

aos nucleos atdmicos, as  perdas de energla durante a colis3o
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MeEcCeEssario un grande ndmero de co a gue o eletron ceda

toda sua energla para o material.

aynd

Fara o refino por feixe eletrdnico, & planta do CEMAR

-~ FAENGUIL  (ES 2/18/300 CF) uwtiliza—-se, portanto, de wn forno

com capacidade nominal de 40 ton/ano, com dois canhdes de 30 kY

cada & poténcia total de 200 KW, Hia uma nara de  Tus3Ho,

mantida sob védocuo da ordem de 1,0.107% mbar através  de wm

4 -

conjunto de trfs bombas mecdnicas e wma bomba difusora (200000

0 vécocuwo nos canhfies de feixe de elétrons & obtido por

s o I st aee o Joe e eenn . U
& duias bombas L L3 Om

LTS oomba me

apro<imadamente 11,0010 moari/1.23/7.

O transtormador  para 30 BV & alimentedo com 440 W

(AZ) trifasico. H& dois transtformadores de 300 kV gque 33O

P

alimantados com 380V (AC) ou 220 Vo (DC) monofasico.

possuem retificadores AC-DC. 0 tipo de canhd3o wtilizado

M rene - P
Al 5 &8 COm

apenas Wum estagio O SVAaTUa W=} ARFOKiImacdo
) | L,

o

considerar gus & pressio no canh3o & a mesma gque a

da ciamara de fus3Ho.
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APENDICE II

TECNOLOGIA DE REFINO DE Nb POR FEIXE ELETRONICO

Resumo: £ aqui apresentado o processo de refino de Nb por
feike eletrdnico desde a redugo de seus oxidos até a obtengXo

do lingote de alta pureza.

II.1-Frocesso de redug3o aluminotérmica

As reacles se passam de acordo com as equacdes abaixo

SIT.1/%

273 NbzUOs + 4/3 A1 + 4/5 Nb + 2/3 Alz0=

NaClOx + 261 -+ Alzlz + NaCl

(0 clorato de sodio & adicionado para aumentar o calor
de reacg3n, possibilitando alcancgar a temperatura necessdaria
para a completa separagio metal — escdria. 0s tempos de reagdo

530 da ordem de 3I0s.

I1.2-Refino por feixe eletr&nico (EB)}/I1.2/

Fal

A fig. II.1 mostra wn esgquema do principic de refino
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e fus3do em um forno de feixe de elétrons. A cdEmara de fusi3o &
revestida com painéls de cobre refrigerados a 4&gua. Na parte
superior da cédmara ficam localizados os canhdes e na parte
inferior, ao centro, localizam—se o Suporté e o cadinho de
cobre refrigerado a &gua. Ao se agquecer os materiais aos ssus
pontos de fus3o, as impurezas metdlicas com pressdo de vapor
maior do gue o metal base evaporam e se condensam nNos paindis
refrigerados da cé@mara de fus3o. As impurezas intersticiais sdo
refinadas de duas formas: o oxig€nio sail sob a forma de dxido,
que evapora e condensa nos paingis. Nitrogénio, hidrogénio e
carbono (como CO0) saem sob a forma de gases e s bonbeados

pelo sistema de vaAcuo.

Na primeira fusdo, os eletrodos ATR s3o alimentados

it

horizontalmente para o interior da cédmara em diregdo  ao

Pk

cadinho. Um dos feixes & dirigido para o eletrodo e o outro &
focalizado mo cadinho, mantendo a piscina de metal liguido.

0 material do eletrodo ATR goteja sobre uma base de
metal ingerida no cadinho e inicia-se o lingotamento do metal,
prosseguindo & medida que o cadinho se enche de metal liguido,

num processo conhecido como "continuwous casting”.

(] lingote obtido nessa primeivra fusdo, apds
resfriar, @ suspenso verticalmente e novamente dirigido para o
cadinho. Inicia-se a segunda fus3o, agora com os feixes tocando

o lingote vertical em apenas um ponto cada.
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Fig.Ill.1l - Frincipio de fuslo e refino por feixe eletrdnico.
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Fara evitar concentraci#o excessiva de energia, o

i

lingote gira &m baixa rotagid em tormo de seu eixo. lsso

paermite também uma mailor homogeneizacdn durante a fus3Ho.

0 metal fundido goteja no cadinho, o gqual & lingotado
como na primeira  fusdo. 0 lingote assim obtido & resfriado na
lingoteira sob atmosfera de argdnio. Frocede-se da mesma forma
para as fusbes subsequentes, até gue o metal atinja as

especificaglies da norma.
A tabela II.1 mostra os pardmetros principais de
refino para Nb.

Tabela Il.1 -~ Pardmetros de refino 2 fusdo de Nb por feixe
eletrdnico.

tempo de poténcia [kW] Pressio na pressdio nos
fusso [h] camara canhdes
[mbar.10-% 1 [mbar.10-2]

i

Bl

la. Z2a. A la. 2a. la. 2a. DA la. P Ta

Nb | 8,01 7,5 6,0 280240240 1,5 0,6]0,514,8]1,41]1

II1.3 - Interag3o metal — gas

0 obhjetivo final do refino e fusido de metais e ligas
& obter produtos dentro das especificacbes de norma  ou

adequadas a cada aplicagdon. Fara se atingir esse objetivo &
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necessario determinar guantas etapas de fusaw seir3do
necessarias, e como os pardmetros de refino e fusdo deverdo ser
ajustados para que, a partir das concentragihes iniciais das
impurezas contidas no produto ATR, seja possivel calcular
concentractes finais no metal puro.

Ate a efetivaglo desse trabalho em 1984, todo o
projeto e construcHEo de fornos de feides de eleétrons  eram
baseados em resultados obtidos a partir de regras empiricas
fundamentadas na termodind&mica de equilibrioc das reacles entre

—

o metal e os gases a serem refinados /I1.2/7.

A planta piloto do CEMAR _ FAENQUIL foi projetada e
construida baseada na teoria cinética da interagam.matal - JAas
que havia sido desenvolvida pelo MPI-Stuttgart desde
1960/11.%/7.

Como resultado, a planta teve sesu tamanhoc &
capacidade de vacuo reduzidos 5 vezes em relagido as plantas que

eram comercialmente disponiveis.

Fartindo das mesmas condictes iniciais, os caloulos
feitos pela regra empirica levam a resultados totalmente em
desacordo com os resultados experimentais /Il.4/. Utilizando as
equactses da cinetica, obtém—-se uma concordancia total entre os

P

valores calculados e os experimentais (fig.Il1.2)/11.57.



I11.4 Controle da Qualidade/sI1.2/

Apds a terceira fus3Ho. os

trés secgles, conforme mostra a tig.II

S3am coletadas amnostras na

andlise de tragos metdlicos ( Al, 5i,

-y
.

- mn de espessura para andlise de

Durante & coleta o

emuls3n para evitar aqguecimento

anostras sdo  identificadas e seguem

controle da qualidade. Nas secglies

e & feito teste de duresza em

As medidas s¥o repetidas a 180° da

Apds an&lise de

¢ lingote foi aprovado dentro dos val

uwsinado por completo, exceto a reg

(aproximadamente 120 mm).

Faz—-se o lixamento completo

a limpeza, & feito teste com liquido

de trincas na superficie. Caso se

lingote & novamente usinado até que o
que o didmetro do lingote seja 1345 mm.
lingote & refundido.

Em seguida, faz-se a

intersticiais (

lingote

local.

usinadas,

cada sscgdo,

tragos metdlicos e intersticiais,

1&o

decapagem quimica,

108

lingotes s3o usinados em

-r
.l

forma de cavacos para

Fe, Ti1 ) e filetes

N, O, C

¢ resfriado COMm LM

Apds a coleta  as

para o laboratdrio

o lingote

com 10 pontos

posicdEo inicial.

S

ores especificados, ele &

correspondente & base

do lingote até #500. Apds

penetrante para detecgdo

detecte alguma trinca, o©

defeito desapareca ou até

Se a trinca persistir, o

que Fevela a

ESCOLA DE ENGENHARIA
BIBLIOTECA
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gstrutura do grido. 0 tamanho médio dos grXos & medido ao longo

do lingote de acordo com procedimento de norma/ll.é6/.
Apds decapagem embalado. 0Os

o lingote & pesado e

lingotes de Nb s3o expedidos com didmetro de aprosximadamente

138 mm & comprimento de aproximadamente 1200 mm.

A l Co=6500 ppm-poO e Co= 476 ppm-pN
1000 - le x EXPERIMENTAL 1 x EXPERIMENTAL !
)‘ * TEOR. CINETICA \  ° TEOR.CINETICA |
_ o REGRA EMP(- —~ 0 REGRA EMPIRICA
\ RICA a \
a '
' \ £ \
s 2 \,
o \ :? 0\\
o 500 + \\ = 100 { \
ks o RN
S AN z N o
o “\ O N
N\
o X 0
0]
e a
0 : : e X : : e
| 2 3 FUSOES | 2 3 FUSOES
Fig. II1.2 - Concentragties de 0 & N an nidbio, apds cada =tapa
de refino, obtidas experimentalmente, psla teoria
cingtica & pela teoria empirica.
200 ~2mm
m P=Pontsa
FJ“ >< M=Meio
= = N = ™ - B=Base
A et R nott B et |
2 I R N Y | R el
Fig. II.% - Coleta de amostras em lingotes de nidbio.
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A tabela Il1.2 d& a composicion guimica e dureza
tipicas de lingotes de Nb nas trés fustes & também os valores

para os respectivos produtos ATR.

Tabela II1.2 - Composigdo quimica @ dureza tipica de produtos
ATR e nidbio metdlico.

elemento |produto la. fus3o| Z2a. fusHo|ZFa. fusdo |especifi
Lppm] ATR cacHoX
Al 4-T7% 4000 S0 o 10 R0
Si ZO00 Z00 100 30 < 20
Q SO00 1000 <150 S0 %150
N 130 - 50 TOE0 S0
C 30 - - 0 S0
dureza - - GG 70 8%
[HV10]
tam. de - - - 11 1%
grégofmml} | — { -
¥ Metals Handbook, vol.3, ABM, 1980.
I1.5 — Conformacdo mecanica/l.2/
0 Aforjamento e conformag3o de produtos n3o planos

barras e trefilagio) s3Ho

(laminag3o de realizados na
Eletrometal — Metais especiais. A laminagdo de produtos planos
& feita na Acesita Cia. de Acgos Especiais [tabira e na

Laminacdo Nacional de Metais.
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APENDICE III

TECNOLOGIA DE REFINO DE TITANIO POR FEIXE ELETRONICOD

II1.1 - Introducldo

N&o h&d no Brasil, atualmente, nenhum projeto em anda-
mento para o desenvolvimento de plantas-piloto visando a
produgso de esponjas de titdnio a partir do mindrio.

A planta piloto do CEMAR ~ FARENQUIL opera com a fus&o
e refino do titd&nio a partir davsua esponja — l1mportada de
Toho, Japdo. As impurezas contidas na B85 pEona estdHo

especificadas na tabela III.1l.

Tabela III.1 -~ Impurezas contidas na esponja de titdnio
importada {(Toho, Jap3o).

C Cl1 Fe H Mg Mry N ] B L.
100 B0 560 G 400 30 160 HOO 00 Fipm
III.2 - Processo de‘redugao aluminotérmica

As reacbes, para a obtengio do lingote de titdnio de

alta pureza, se passam de acordo com as reagles abaixo/IIl.1/:

T TiOz + 4 Al - 3 Ti + 2 Alz0=

NE(C].D-: + 2Al1 - NaCl + Alzo-:

ESCOLA DE ENGENHARIA
— | . BIBLIOTEGA



Tal como no processo de reduciio do nidbio, o clorato

de sddio & adicionado para aumentar o calor de reagdo,

possibilitando alcancar a temperatura necessadria para &
completa separac3do metal - escoria.
II11.3 - Refino por feixe eletronico ("EB")

0 processo & bastante semelhante ao empregado para o
refino de nidbio. No entanto, no caso do refino de titdnio e
suas ligas (que cont&m elementos com alta pressdo de vapor),
fazr—se necessario utilizer um canhdo diferente do utilizado no

~y i

refino do nidbio: com estagios diferenciados de pressido./1.2/

Na regido de formagdo do felxe a presgﬁq & da ordemn
de 35.107* mbar. Mais abaixo, h& um "gap com  pressio
intermedidria, o qual faz a evacuagido dos gases oriundos da
cEmara de fusio, cuja press3o & da ordem de 1.107* mbar. Nesta

pressdo reduz-se  a taxa de evaporagdo dos elementos de liga

(Ti, Al, Zr), assegurando homogeneidade na composicgion./l.2/

A tabela III.2 mostra os pardmetros principais de

raefino para Ti e para a liga TiAl4av4.
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Tabela III1.2 - Pardmetros de refino e fusio de Ti e da liga
TiAl4V4 por feixe eletrdnico.

tempo de fusdo [h] poténcia [kW]
material ila. Za. la. Za.
Ti 7 = 240 240
TiAl4V4 7 - 240 -
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APENDICE 1V

TECIDO OSSEOC /1V.1/

U tecido éssen &€ um dos mais resistentes e rigidos do
corpo  humano. Constituinte principal do esqueleto, serve de
suporte para as partes moles e protege Orgios vitais. Aloja e
protege a medula odssea, formadora das células do sangue.
Froporciona apoio aos musculos esqueléticos.

g formado por células e um material intercelular

calecificado, a matriz dssea. As células sio:

. os ostedcitos, que se situam em cavidades ou lacunas no inte—
rior da matriz. Como n3o existe difusdo de substancias atraves
da matriz calcificada do osso, & nutricidon dos ostedcitos

depends de canaliculos que existem na matrizg

. 05 osteoblastos, produtores da parte orgdnica da matrizg

. 08 osteoclastos, células gigantes multinuleadas, relaclonadas

com a reabsorgdo do tecido osseo e que participam dos prooce

de remodelacion dos ossos.

Todos os ossos s3o revestidos em suas superficles

externas & internas por membranas conjuntivas, o peridsten e o

anddsteo, respectivamente.
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Os ostedcitos sdo essenciails para a manutengio da
matriz mineralizada do osso e sua morte & seguida por

reabsorgc®o da matriz.

Os osteoblastos sintetizam a parte orgédnica (colageno
& glicoproteinas) da matriz dssea. Possuem prolongamentos
citoplasmaticos que se prendem aos dos osteoblastos vizinhos,
Esses prolongamentos tornam—se mais evidentes guando um
osteoblasto & envolvido pela matriz, pois s¥%o responsavels pela
formag3on dos canaliculos que se irradiam das colunas. Uma vesz
aprisionado pela matriz recém sintetizada, o osteoblasto passa
a ser chamado de ostedcito. A matriz se deposita ao redor do
corpo da celula e de seus prolongamentos, formando assim  as
lacurnas e os canaliculos, respectivamnente.

A matriz dssea adjacente aos osteoblastos ativos e
que ndo esta ainda calcificada recebe o rome de ostedide ou

pré—osso.

Os osteoclastos sdo células globosas, gigantes,
movelis, contendo de &6 a 50 nucleos ou mais, quUE aparecem Mas
superficies ésseaslquando ocorre reabsorgdo do tecido.

0 papel exato dos osteoclastos na reabsaorgéo dssea
(a)=tw) estad ainda perfeitamente esclarecido. Todavia, &
evidéncias de gue eles secretam enzimas colagenoliticas gue

atacam a parte orgé&nica da matriz dssea.
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A parte inorgdnica representa cerca de 30% do peso da

matriz ossea. UOs ions mais encontrados sdo o fosfato e o
c&lcio.

A parte org&nica da matriz & formada por fibras

colagenas (%934) e por peguena quantidade de substincia

fundamental amorfa que contém mucopolissacarideos &Acidos e

neutros associados a proteinas.

As superficies internas e externas dos ossos s3o
recobertas por membranas conjuntivas, gque formam o enddésteo e o
peridosteo, respectivamente. 0 revestimento das superficies
tesseas & essencial para a manutengio do tecido, pois &reas de
reabsor o dssea aparecem nNos locais que perderam ]
revestimento conjuntivo ou a camada de osteoblastos. For isso0,
nas cirurgias do osso déa-se uma atencdo especial ao enddsteo e
agp peridsteo.

As células do peridsteo, qgue morfologicamente s3o

filbbroblastos, transformam—se muito facilmente em blastos e
t&m importante papel no crescimento dos o0ss0s @ na reparago
das fraturas.

As principals funglies do peridstes e do enddsteo s3HoO

qutrir o tecido dsseo e servir como fonte de osteoblastos para

o crescimento e reparagdo dos ossos.

Nos ossos longos (como, pot- exemplo, fEmures), as

extremidades (ou epifises) s3o formadas por OS50 @sSpoONjoso Com
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uma delgada camada superficial compacta, com pequena gquantidads
de osso  esponjoso na sua parte profunda, delimitando o ganal
medular.

Ags cavidades do osso esponjoso e o canal medular da
diafise (parte cilindrica) dos ossos longos sdo ocupados pela
medula dOssea.

Histologicamente, hd dois tipos de tecido dsseo:

. O imaturao ouw primariog
. 0o maduro, secundario ou lamelar.

Os dois tipos possuem as mesmas céElulas & 0s mEsnos

constituintes da matriz; diferem—se no que diz respeito &

disposigdo das fibras colagenas (irregular ou regular).

0 tecido dsseo primario & o primeiro tecido dssao &
ser formado, sendo substituido gradativamente por tecido dsseo
secund&ario. Apresenta fibras colagenas sem organizacdo
definida, tem menor gquantidade de minerais e maior porcentagem

de ostedcitos do que o tecido dsseo secundario.

Nas fraturas ocorre sempre hemorragia local, pela
lesmo dos vasos sanguineos do osso ¢ 2 do peridsteo. Nota—-se,
também, destruigdo da matriz e morte de celulas dsseas junto ao
local fraturado. Para gue a reparagdod s& 1inicie, o coagulo
sanguineo & o0s restos celulares e da matriz devem ser
removidos. 0 peridsteo & o enddsteo prioximos a &rea fraturada

respondem com uma intensa proliferacgdo de seus fibroblastos,
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gue formam um tecido muito rico em células, constituindo um
colar em torno da fratura e penetrando entre as extremnidades
osseas rompidas (figuras IV.A e IV.B)}. Algumas dessas ceéelulas
diferenciam—se em macrdfagos e fagocitam os restos de tecido»e

o coagulo.

Esse processo evolui de modo a aparecer, apds algum
tempo, um calg dsseo constituido por tecido dsseo imaturo gue
se formou de modo desordenado, mas gque une provisoriamente as

extremidades do osso fraturado (figuras IV.C e IV.D).

Com a volta gradual do osso &s suas atividades, as
tragies normais a gque esta sujeito voltam a atuar e vdo
determinar a remodelacdo do calo dsseo. Como essas Torgas sdo
as mesmas gue atuaram durants o crescimanto do osso,

condicionando sua estrutura, & remnodelacdo do calo 1ira

reconstituir a estrutura gque o osso possuia antes da fratura.

Fouco a pouco o tecido dsseo primario do calo vai
sendo reabsorvido e. substituido por tecido dsseo lamelar., até
que a estrutura gue o osso apresentava antes da fratura seja

totalmente refeita.



Fig.IV - Desenhos esquematicos mostrando o processo de
reparacdo da fratura por formagdo de novo tecido osse

a partir do enddsteo e do peridgsteo.

Periosteo Prolferagao do penosteo Osso

R
T

e

»‘\'\\ \\ N Y
NN \\\\\ \ \\\ NS

|
Fratura consolidada

119



APENDICES - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1.1 - SCHILLER, S., HEISIG, U., FANZER, 5. Electron beam
technology. New York: John Wiley, 1982.

1.2 - SANDIM, H.R.Z. Interag3o metal - gds no refino de
molibdénio por feixe eletrdnico. Lorena: Faculdade de
Erngenharia GQuimica, Centro de Materiais Refratarios,
1991. Dissertagdo de Mestrado.

I.Z - PINATTI, D.G. et al. Electron beam refining of Nb in the
Lorena plant. In: STATUS SEMINAR -~ NIODEIUM TECHNOLOGY,
1984, Guaratingueta, S5F. Proceedings... Lorena:
Fundacgi3o de Tecnologia Industrial, 1984. v.l

II.1 — KUBASCHEWSKY, 0. =t al. (Eds.) Metallurgical
thermochemistry, Oxford: FPergamon, 1967.

II1.2 - STEFHAN, H. Frinciple technology of electron beam
melting process. In: ELECTRON BEAM FROCESSING SEMINAR,
2y [197-] Frankfurt am Main.

IT.7 - FROMM, E., GEBHARDT, E. Gase und Kohlenstoff in
Metallen. Berlin: Springer, 1976&.

I1.4 -~ CONTI, R.A., FINATTI, D.G. Kinetics of E.B. refining of
niobium. In: STATUS SEMINAR - NIOBIUM TECHNOLOGY,
1984, Guaratingueta, SF. Proceedings... Lorena:
Fundacin de Tecrnologia Industrial, 1984. v.&

IT.

1]
|

CONTI, R.A. Interag3do metal - gis no refino de nidbio.
Lorena: Faculdade de Engenharia Quimica, Centro de
Materiais Refratdrios, 1991. Dissertaclo de Mestrado.

I1.&6 — ANSI/AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS.
Estimating the average grain size of metals: E 11Z2.
Fhiladelphia, Fa., 1980.

’
ITIT.1 - FINATTI, D.G. et al. Characteristics of alumina from
aluminothermic reduction. Im: STATUS SEMIMAR -
NIORIUM TECHNOLOGY, 1984, Guaratinguetd, &SF.
Froceedings... Lorena: Fundacgio de Tecnologia
Industrial, 1984. v.1l.

V.l - JUNBUEIRA, L.C., CARNEIRO, J. Histologia basica. I.ed.
Rio de Janeiro: Guanabara Koogan, 1974. p.13d-155.



