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RESUMO 

Desenvolver materiais que possam permanecer em conta-

to com fluidos e tecidos humanos por extensos periodos de tempo 

sem causarem reaçbes biológicas adversas é, para os pesquisado

res, um dos maiores desafios desta década. 

Até muito recentemente cada estuda era, simplesmente, 

um processo de tentativa e erro ande materiais eram seleciona

dos baseadas em suas propriedades mecânicas, disponibilidade ou 

relatos anedóticas de compatibilidade. Como resultada surgiam 

materiais, a principio interessantes, mas que causavam coágulos 

sanguineos, marte do tecido e/ou eram rejeitados 

imediatamente ou anos depois. 

de dissertaç~o apresenta, primeiramen-

t.e, características que fazem de titânio e r"i:i.óbio 

implantes. Em seguida, apresenta os resultados 

obtidos (biocompatibilidade, resist&ncia à carrosào, proprieda-

e refinadas no Pais). 

A liga TiA14V4 é apresentada pela primeira vez também 

neste trabalho, coma uma possivel substituta da 

bastante conhecida E· utilizada coma biomaterial. Para t.c:in to, 

sào apn?sen tadas os nes;ul tados obtidos c:om essas dua~:; 1 igc:ts. 

T a1nbém <:in~tl i ses de custos; f!:! 
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ABSTRACT 

Developing materials that can remain in contact with 

human tissues and fluids for extended time periods without 

evok in9 advi::li .... ~_;e b:Lological reactions is one of the greatest 

challenges researchers will face in the 1990s. 

Unt.il such development was a purely 

trial and errar process af selecting materiais on the basis af 

their mechanical properties, availability, ar anecdotal reports 

af compatibility. The result often were interesting materiais 

that caused blaod clotting, tissue death, and/ar were encapsu-

r··i:-::•jectE?d by the body, either immediately 

1 i:l 'Ü:? t"' • 

Thi.s; wot-k presents, first, the characteristics that 

makes titanium and ni.obium good implants materiais. It :Ls 

presented, after, the results (biocompatibility, resistance to 

inE:;oc:han i c:a l pt··apel""ties) obtained vü th 

materiais (extracted, cast and refined het'"e in Brazil). 

In a t' :L t-s t time, T:LA14V4 alloy is presented as a 

possible substituta of TiAl6V4 alloy. 

Custs and viability of these metals fabl""ication are 

also discussed here. 

X I 'v' 



1. INTRODUÇ?\'0 

A pesquisa de materiais que possam vir a ser utiliza

dos em implantes cirúrgicos vem de longa data. Materiais metá-

lic::os, pat-ti cu 1 c.-..nnen te, s~o usados c: o mo implantes des:;de o 

~::.éc::ulo X'v'I. 

Ouando se investiga Ui'ti biomaterial, obj e ti. v,;;1-se 

implante e tecido, a fim de se 

obtE:?r- um ·funcionamento tao pt-olong<:\do quanto possiv·el. 

recorre-se à ciência dos materiais junta-

rnen te com uma avaliaç~o biológica e c:linica desse material. O 

objetivo central é encontrar um material que, em contato com o 

meio tecidual - uma soluç~o de aproximadamente 1 molar de NaCl 

con tf:?l"ido O)-: ig·~in i o dissol .... lido~ 

nitroginio e dióxido de carbono, exlba alta resistência mecâni-

além de baixo grau de toxidez, e que suporte 

grandes carregamentos ciclicos nesse meio. 

1"1a tet- i ais:; nobres platina f'ot···am 

utilizados E':! descar-tados pot·- sen:?m mui to po, .... n;';íD 

apresentarem propriedades mecânicas adequadas. 

cornD "stellite", "vitc:\llium" t:! aç:o i. no;.; i.c:l<\vE• 1 

apresentaram resultados mais positivos, passando a ser 

com frequfncia até os dias de hoje. 

o desenvolvimento de novos materia~s 

metálicos, est~o sendo descartados e subitituic:los, dia 

.1 



por- tit~~nio, ligas de titânio e também por nióbio e ligas de 

nióbi.o. 

possui as maiores reservas mundiais dqs 

minérios d€~ titânio e de nióbio. E detém boa 

tecnologia de purificaç~o, fus~o e refino desses minérios. 

O pirocloro, minério de nióbio, é purificado a dióxi-

do de nióbio na CBMM (Companhia Brasileira de Metalurgia e 

1'1.iner··açâo). O dióxido de nióbio, ainda em escala piloto, é 

fundido e refinado, até grau II de pureza, no CEMAR-FAENQUIL 

(Centro de Materiais Refratários Faculdade de Engenharia 

Quimica) - Lorena - SP. 

O anatásio, minério oxidado de titânio, é exportado 

\/Olt<:~nclo sob C:l c::c)ndiç~~o df:? es;ponjc:~ de titânio, quE! é ·fundi.dc:"l f.':! 

refinada até grau li também no CEMAR-FAENQUIL. 

Este trabalho de dissertaç~o apresenta, primeiramen-

te, as carac::teristic::as que titânio e nióbio bons 

rnatf:?r·i.ais par··a implantes. Em seguida, apresenta os resultados 

obtidos (biocompatibilidade, resistência à corrosào, proprieda-

e refinados no Pais). 

A liga TiAl4V4 é apresentada pela primeira vez também 

neste trabalho, como um possivel ~;ubstituto da 1 igc.-. ·r:i.(..~lt::.V4. 

bastante conhecida e utilizada como biomaterial. 

sào apt-esent.ac:los; os r·esult.ac:los obtide>s com ess~as dua~:; li(]a;::;. 

Tainbém sào <O!ipr·ese•n tac:las an;~l i.ses dE! c: u ~5 tos:; E! d <:":i 

\/i a.b i 1 idad t:? dE':! ·f abt-· i c:aç;·ào dessE'~s me te:\ i~; no Bt-a!!~ i. l. • 
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2. PESQUISA BIBLIOGRÁFICA 

2.1 TIT~NIO/LIGAS DE TITANIO 

2.1.1 Histórico/Características gerais 

O emprego de materiais metálicos em implantes cirúr

gicos data desde o século XVI /1/. 

O tit;;:-inio, como metal biocompat.í.vel, tem SLia "histó

ria" desde o in.í.cio dos anos 40, apesar de já ter sido desco

berto por Willian Gregor em 1798 /2/. 

Os primeiros estudos feitos por Bothe et al. /3/ e 

Leventhal /4/ mostraram que implantes de titânio eram bem 

tolerados em animais. Posteriormente, Laing et al. /5/, Rhine-

lander et al. /6/, Hochman e Marek /7/ e outros confirmaram a 

boa resist-e·ncia à c:orr .. os~o do titânio em testes "in vitro" OLI 

"in vivo". 

Hille /8/, Williams e Meachim /9/ e Laing /10/, em 

1979, af.irmat-·am que testes "in vivo" indicaram que titânio e 

algumas de suas ligas já podiam ser considerados como os mate

riais metálicos de melhor biocompatibilidade e resist~ncia à 

corros~o existentes até aquela época /11/. 

ContLido, ainda pouco se conhecia das propriedades 

biocompat.í.veis e/ou do comportamento biológico da liga Ti-Al-V, 

desenvolvida originalmente para atender às necessidades da 

indústria aeroespacial e n~o às da engenharia biomédica /12/. 
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Das ligas de titânio~ a mais conhecida e utilizada é 

freqüentemente preferida ao metal pur·o dev.i.do .~\~:; 

suas melhores propriedades mecânicas combinadas com uma boa 

resist&ncia à corrosào /13/, caracteristicas essas essenciais 

para a implantaçào em tecidos duros. 

No entanto~ estudos recentes em tecidos duros /14 ..... 

16/ apresentaram evid&ncia experimental de que D titânio comer-

cia.lm~?nte pu.r-CJ~ tanto quantitativa quanto qualitativamente, é 

circundado por mais osso e é~ assim, fixado mais rigidamente do 

que '.o\ liga. 

O mecanismo responsável por esta diferença na fixaçào 

totalmente conhecido. Acredita-se que a 

presença de aluminio seja um fator importante /16/. 

Considerado o metal do século, o titânio é o quarto 

elemento metálico mais abundante na crosta terrestre /17/~ com 

reservas equivalentes às do Fe, Mn e Nb /18/. 

energia bastante elevada 

500.1012 J/t) comparada com a requerida para a extraçào do 

ferro (aproximadamente 22J/t). Embora o processo extrativo seja 

de custo elevado, a exploraçào das propriedades mecânicas do 

meta 1 ~ aplicado em diferentes segmentos industriais, pode 

tornar viável a sua obtençào. 

processo mais empregado é o de Kroll, 

que transforma o minério de titânio ( anatás:i.\J - i 1 irt\7?n :L t,:;.. --
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rutilo) em tetracloreto de titânio (TiC14) por cloraçao seleti-

va /18/. A etapa da cloraçào é a mais complexa e onerosa de 

todo o pt-ocesso de obten çào do titânio puro a pé.u-·t.ir· do roi.né···-

rio. Hoje, no Brasil, a única empresa que detém tal tecnologia 

é a CVRD (Companhia Vale do Rio Doce), mas n~o a concretiza, 

anos, justamente pelo fator custo. 

I... •• ~ 
I lc:l 

Sendo assim, o que se v~ hoje, no pais, é a extraçào 

e exportaçào do minério (principalmente o anatásio, que é o 

mais abundante /19/) titânio comercialmente 

puro, do TiC14 ou do Ti02 (esponja de titânio). 

A tecnologia para a obtenç~o do titânio comercialmen-

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

cios:; lugares que det~m esta tecnologia é o CEMAR - FAENQUIL 

(Centro de Materiais Refratários - Faculdade de Engenharia 

Química) - Lorena - SP, que obtém o metal pela fus~o e refino 

industrial (extraçào - transformaçào 

aplicaçào) de titânio em termos mundiais tem crescido muito 

nos últimos 30 anos /20/. 

O crescimento da produç~o e do emprego do titânio 

deve-se às suas notáveis propriedades, que sào: 

- alta resistência mecânica combinada com baixo peso especifico 

(o qual é cerca de 42% inferior aos aços ligados /21/; e 

- elevada resistência à fadiga e à corrosào. 
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Em tr-abalhos. de confor-maç~o a quente do titânio pur-o, 

a melhor- temper-atur-a empr-egada está em tor-no dos 950°C (±30°C), 

utilizando-se nor-malmente atmosfer-a iner-te par-a evitar- a conta

minaç~c:> super-f i cial do hidt-ogên i o acima dos 1 ::,o o C, pe 1 o oldg·e--

nio acima dos 700°C e pelo nitr-og~~ic acima dos 815°C~ sendo 

que após a confor-maç~o é ~onveniente a r-emoç~o da camada super

ficial ft2qilizada /22/. 

O titânio pur-o é um metal alotr-ópico, podendo existir-

em duas for-mas cr-istalogr-áficas difer-entes /22/. AbaiHo de 

882"C, a estr-utur-a é hexagonal compacta, designada por- fase a, 

com uma r-e 1 açàcl c/ a = 1, 587 (c=altur-a, a=lado da base) .. A 

par-tir- de 882°C, esta se tr-ansfor-ma em CCC, conhecida como fase 

8, a qual é estável até a temper-atur-a de fus~o, que é da or-dem 

de 1678"C. 

A defor-maç~o plástica do titânio pur-o, à temper-atur-a 

ambiente, pode ocor-r-er- atr-avés de dois mecanismos diferentes: 

por- escor-regamento e por- maclaç~o. Par-a baixas temper-atur-as o 

mecanismo de maclaç~o prevalece e, a altas temper-atur-as, pr-eva

lece o mecanismo de escor-r-egamento /20/. 

As ligas TiA16V4 têm o tipo de estr-utur-a a + 8, apre

sentando boa confor-mabilidade e boa r-esistWncia à fadiga a 

frio. Sâo tr-atáveis ter-micamente. 
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O aluminio~ atuando sob a forma substitucional~ é um 

estabilizador da fase a, resultando num acréscimo da temperatu-

ra de transformaçào a + 8 ~ 8 para um valor entre 979°C e 

1007"C J r•1-:1· I 
I ..::_ . ..:a/ • 

O vanádio, atuando também sob a forma substitucional, 

é um estabilizador da fase 8 na temperatura ambiente. 

adiçào na liga melhora a conformabilidade a quente. A causa 

disso, geralmente, é a ductilidade da fase G pt'·esen tf~ na~~ 

temperaturas para trabalhos a quente /23/. 

A adiçào dt::! alum:.í.nio ê. v.:mC:\dio na 1 iga faz corn que a 

podemos encontrar as fases a + B à temperatura ambiente. 

Para a liga TiA16V4, a temperatura normalmente utili-

zada para trabalho a quente é 950"C. 

2.1.2 Propriedades mecânicas 

As propriedades mecânicas do titânio e de suas ligas 

superam as propriedades requisitadas para um material dt? iin··-

tabela 2.1 mostra os valores minimos de algumas 

propriedades mecânicas do titânio gt··aus .. J -
\ • .1,-::\ 

T il0116'v'·1·. Comparando-se os valores de resist~ncia máxima 

tr··açào dess;es metais com o do osso (de s::::: '"' 117 1'1P,;.i), poclt::!··-~:;,:? 

confirmar o anteriormente mencionado. 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 



Tabela 2.1 - Minimos valores de propriedades mecânicas do 
titânio e suas ligas /1/. 
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c · -- · c---=--====-1=-==::::::::=::::::::::::·..:::::=r===.::::::::;===::::::::::::;: 

I
res. máx. à I res. ao alonga/o 1 reduç~o de 
traç~o escoamento I [7.] I área 

-------t-~aJ ___ .-t- [MPa] I ·--f----~~~--·---·-·· 
Ti grau 1 241 I 172 I 24 I 30 

= ;:-:;:: ~--~_-=:~_:___- ~- ~:----~c 
= ~~4 4~-----!~;---·- --~-~--1--::_~ 

*ELI= Extra Low Interstitial 

A tabela 2.2 faz uma comparaç~o entre valores de 

módulos de elasticidade do osso e de alguns materiais metálicos 

usados em implantes cirúrgicos. 

Tabela 2.2 - Módulos de elasticidade de osso e de alguns mate
riais para implante /1/. 

. .... -- - .. -:.-:::::.-::=======--::::::::::::::::::=::...--::::::::::::::::::: 

material mód. de elasticidade [MPa].lO~ 

-------·--·--o_s_s_o ____ --·-----+------------16 ~ ~-·· --·---------·----·· 

_____ ::::_. 1_6_'::.2 ço _,,:L no :<i dá v e 1 193,1 _________ , ___ :;.. _____ ,_, __ ,_, __ ,_. __ . __ _ 

1 i g a C r-Co:-_M.;..;o;;;,_ ______ +-------·-..;;;2~::~-.4....: .1~------·---··---

_________ T_~_· A_l_t:Y_'±_E_L_I ________ -+------------·--_!.-~2.!!.B ··----·-·-·-·-·-·-·--·--·--·-·--
Ti graus 1-2-3-4 103,4 ----.. ------'=-------·-------+----- ------~--------·-·-"··--·-·---

TiA16V4 (steel wool pad) 34, ~· a 69,0 ____ : ...:.-----·--·-·--·--
Ti cp (wire mesh) 27 ~ 6 cl 62,1 
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é: de gr-ande impot-tância a can:\cter-.i.st.ica "b.ioi'uncio···-

r·tal'' dcl titânio e de suas ligas em apresentar módulos de elas-

t.ic.idade m,:\i~.; próximos ao módulo de elasticidade do osso. 

no implante é melhor transmitida, assim como a 

ele novo osso é es timul acL~~ /r'\C: 1 
I ..::.~11 • uma inaiot'·· 

de·f'ot-maçào elc.~stica no implante, uma tTtaiot- pr-ess~o é tt-<:\ns;fe:····· 

r-ida ao osso /26/. 

Um.::\ vez que <J titânio e suas ligas oferecem um largo 

domin.io de propriedades mecânicas (tabela 2.1), suas aplicaçbes 

em :i.inp 1 antes c i r-L:t.t-g i cos sàc:i tTtui tas. 

Como a liga TiA16V4 apresenta propriedades mecânicas 

consideravelmente maiores em r-elaç~o ao metal puro, seu uso é 

preferencialmente indicado em si tuaçbt:::s onde as 

maiores: em implantes de tecidos duros (por exemplo: em qua-

dris, juntas de joelhos, fªmures etc.) /13/. 

Já o metal puro é preferencialmente usado em tecidos 

.••. ·-· 1 ·-· .••• 
111 LJ i!:=.'~~> (como, em implantes dentários), uma vez que 

preenche os requisitos mecânicos necessàrios e gera uma fixaçào 

tTt a. i '"' t··· :í.. <J :i. cJ a . • 

/~·~'i''/ qL.tf.=! a ligaç~o superficial i in p 1 é:\l"""t te: ····· 

osso pode ser aumentada criando-se uma rugosidade, 

ainda, uma camada superficial porosa no implante. Se os 

forem do tamanho correto (entre 100 e 300 ~m) e o implante 

biocompat.i.vel, o osso crescerá dentro destes poros gerando uma 

fixaçào bastante rígida. ~ o que geralmente é feito nos implan-

tes à base de Cr - Co. 
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titânio, gerar esta rugos.idade tor-na-sE"~ 

c::omp 1 i CC:!dD /:2Li-/. A preparaç~o do pó para sinterizaç~o é difi-

c:il, feita sob grandes pressbes e a 

sin ter- i zaçào ern for·nDs a vác::L.to; a~;si.m, tratamentos c:1l tern.::1 ti v c:)~~ 

fcJt.-·am deser·1vo 1 v idos pa~-a a p~-oduç·~o de c.::iiTié.1dC:!S super· f i. c:i.C:1i s 

por-osC:~~;, tais como: com ácidos /28/, 11 f lame ·- sp~-ayed 11 dE~ pó dE~ 

titânio /29/ etc. 

a criaç~o de uma camada superficial 

porosa no implante pode gerar problemas sérios /24/ como~ 

. t···~:~duç:ào ( li.mit€:? c\ fadiga) do material, 

agem como áreas de c:oncentraçào de tensbes. O limite à fadiga 

de uma liga de TiA16V4 pode cair de 620 a 140 MPa. As chances 

de quebra do implante sào aumentadas, principalmente em pacien-

tes jovens e ativos; 

. detrimento das funçdes do implante devido à maior área super-

ficial que passa a ter contato direto com o meio biológico; 

• alteraçbes sistâmicas devido ao excesso de ions metálicDs 

expostos. O titânio é um elemento nào essencial ao corpo humano 

E~ sua presença em e;-:cesso pode ge~-ar n?açbf::~s toxi.cológicas ou 

c:an c:er- .igenas. 

Fundiçào, soldagem, c:onformaçào, usinagem, metalurgia 
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do pó etc. sào processamentos possiveis e utilizados na con-

fecçào dt.~ cl i feren tes pE·ÇC:lS de implantes 12~·1. Um e;.(einplo~ 

enquanto o corpo (a haste) de uma peça para implante em quadris 

é fcwj ado em di.mensbes padrào ou usinado individualmente em 

ináquinas Cr~C ~ os 11 sockets 11 (a 11 cabeça") desta mesma peça podem 

ser feitos por fundiçào de precisào~ garantindo uma microestru-

Vários artigos /25~ 24, 1~ ~~::o/ impor······ 

tância que deve ser atribuida ao projeto e construçào dos 

materiais a serem implantados. Os aspectos relevantes sào: bom 

bom acabamento superficial e dimensbes ótimas. I:: in 

geral, problemas que surgem após a inserçào do implante 

jeiçbes, fraturas etc.) sào, em sua maioria, gerados por erros 

relacionados com estes três aspectos. 

2.1.3 Biocompatibilidade 

Os requisitos clinicas para o sucesso de um material 

para implante nào sào poucos, pois além de desempenhar a funçào 

para a qual é destinado, nào deve causar nenhum prejuizo ao 

meio biológico [como distesia (perda de sensibilidade)~ descon-

forte, dor, infecçào, rejeiçào do osso ou efeitos psicológicos 

Os mais recentes resultados com implantes de titânio 

têm mostrado que este tem sido bem aceito pelo meio biológico, 
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por ser fisiologicamente indiferente e bastante benigno sob c 

ponto de vista toxicológico /24/. 

Atualmente, muito se tem estudado sobre a resposta 

biológica ao titânio, no local de sua implantaç~o. A finalidade 

é a de se definir com maior precis~o as propriedades interfa

ciais do titânio (isto é: saber o que ocorre na interface entre 

o metal e o tecido vivo). 

* Interface tecido - implante /24/ 

A resposta biológica na interface tecido-implante 

depende da localizaç~o e das propriedades superficiais do 

implante. 

Em um implante femural ou de quadril, por exemplo, a 

interface consiste quase que integralmente de osso. 

implante dentário, o material fica em contato com osso, 

conectivo e epitélio. 

Já num 

tecido 

Por isso, torna-se imprescindível saber quais os 

efeitos do titânio quando em contato com cada um desses tecidos 

vivos. 

Interface titânio - tecidos duros /24/ 

Uma resposta biológica comum quando da presença de um 

corpo estranho é o isolamento deste via encapsulamento por 
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tecido fibroso. Geralmente ocorre com implantes de polimeros de 

silicone e o material, ent~o, é considerado inerte. 

Contudo, quando o implante tem como funçào suportar 

e~:;;fcw·ços (como o que acontece com o de titânio), este tipo de 

resposta n~o é aceitável, já que gera uma condiç~o de instabi-

implante, podendo 

(quando usado em substituiçào de juntas) ou até rejeiç~o óssea 

ao redor do implante. 

C) t.i.t;i.~r·li.O tt::~ro a vantagem de ser um material que nào 

produz essa barreira de tecido fibroso quando em contato com um 

osso sào. Ao contrário: ele pet-mi te quE~ o osso 11 ct--esça 11 pfat'"·roi.··-· 

tindo, assim, que todos os espaços entre osso e implante sejam 

preenchidos. C) implante fica, entào, envolto por osso. 

fenSmeno dá-se o nomf2 de 

estágios: 

- imediatamente após a colocaçào, o implante n~o está perfeita-

mente congruente com o osso. Parafusos permitem uma penetraçào 

J.. ·- '"' .... .•• ·-· 
U':'.:>~:li.::;'e..1. \':.:' pt-endem D implante ao DSSO, fi\ê\S geram traumatismos. 

Surgem hematomas nas reentrâncias das roscas dD parafuso e 

também uma camada de osso danificado resultante do traumatismo 

térmico e mecânico gerado pela operaçào; 

os hematomas gradualmente sào trans-

formados em novo osso e o osso danificado sofre um 
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- quando se completa a cicatrizaçào, o novo osso está em conta-

to dit.-·eto com o impl~:,nt(::! (n'ào hi!:\ pr-est::nça de camê.id<.'"l intet.-·mt:!di~~-·· 

ria de tecido fibroso). 

O fenameno da osseointegraçào é tào marcante no 

titâniD qw?, após D último estágio (quando a cicatrizaçào é 

total), só se consegue retirar o implante quebrando-se o ossD. 

O por-que! do titânio apresentar esta resposta favDrá-

vel, cDmparando-o com quase todos os outros metais, ainda nàD é 

sabe-se que um fator que muito contribui é a 

estabilidade do óxido de titânio na superfície do metal. 

Há uma hipótese /24/ de que o que ocorre na interface 

metal-osso nào é funçào do metal em si, mas da camada de óxido 

existente na superfície do metal. Sabendo-se que este óxidD é o 

mesmo para o titânio e para suas ligas, pode-se inferir que as 

ligas de titânio sào tào biocompatíveis quanto o metal puro. 

dos íons metálicos, que ficam 

ao redDr dos tecidos, que nào estào sendo considerados nesta 

hipótesE~. 

Interface titânio - tecidos moles i r··, li / 
I ..:~ "1· I 

Usando-se técnicas de análise por ativaçào de nêu-

trDns, quantidades significativas de titânio foram detectadas 
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em tecidos moles adjacentes aos implantes. 

apresentar quaisquer efeitos nocivos~ nem causar reaçbes sist~-

micas nos pacientes. Isto indica que há realmente uma signifi-

cativa liberaç~o de ions metálicos da superficie do implante, 

que podem 

implante /32~ 5/;mas, mesmo assim, a excelente biocompatibili-

dade do titânio é confirmada. 

um<:1 c: á psu 1 a fibrosa é fot-rnácla ... J:::: l 
I ... .li 

implantes de titânio e de TiA16V4, ela é extremamente mais fina 

do que, por exemplo, à formada pela implantaç~o de uma liga Cr-

Co ou aço inoxidável 316L em tecidos. 

No sistema implante/corpo pode ocorrer uma série de 

:L n te,.- c=t çbt·:·:· s / :2~~ / : 

- devido ao processo de corrosào, um fluxo de elétrons no metal 

de implante e um fluxo de ions ao redor do tecido é produzido. 

O fluxo de ions no tecido pode perturbar o movimento iSnico 

fisiológico das células nervosas; 

- reaçbes orgânicas do implante (ou dos produtos primários de 

ions metálicos presentes no fluido 

corpóreo, ocasionando produtos que possam vir a ser transporta-

dos a diferentes órg~os. Com isso, podem ocorrer efeitos sist~-

micos ou hipersensitivos se o limite de toxidez, para um deter-

minado material, for excedido; 
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com proteínas do tecido~ gerando processos 

inflamatórios. Estas de tr~s diferentes 

in.::~nei r-· as: por- coagu 1 açâci e preci pi taç~o OCC:\Si.Ci-·· 

nadas pelo efeito eletrostático dos ions metálicos~ pe 1 a ·f o r---

maç:ào ele ligaç~es complexas entre proteinas/ions metálicos 

pelo en capsu 1 am~"~n to elos produtos sólidos da 

pt'-ote:l.na.s; 

de 1-1-:zO:<~ pe 1 as células inflamadas e 

com :l.cms met.~l.icos ger-·.:,ndo 

causar rejeiçào em sistemas biológicos como, por ex.~ deteria-

A ocor-r-·encia (ou nào) de uin.:, (ou mais) dessas in tt.~···-

pr-·opr ieclacles fisicas e quíini c.::\~:; elo 

matet-.ial de implante utilizado. Titânio é um ótimo material 

pois, ao oxidar-se, forma em sua superfície uma camada proteto-

:i.~;ol.:~ Ci tE"~ c :i. çj CJ 

elétrons e também ele um fluxo de íons. 

de se a na 1 i sat-· a biocompatibilidade 

de um material é através de testes clínicos. Informaçbes essen-

ciai.~:; sào obtidas contancjo--se o nümet-·o de vasos 

camadas bem pró:·( .i mas .::,o iinp lan te. 

quào maior for o número de vasos encontrados, menos interferên-



17 

ciais sâo obtidas contando-se o número de vasos sanguíneos 

presentes em camadas bem próximas ao implante. Logicamente, 

qu~o maior for o número de vasos encontrados, menos interfer@n

cia o implante oferece a nível fisiológico e, conseqQentemente, 

mais biocompatível ele é /35/. 

Em uma camada de 0.4mm próxima à superfície de um 

implante de aço inoxidável 316L, nào foi encontrado nenhum vaso 

sanguíneo. Já em uma camada de iguais 0,4mm, próxima à superfí

cie de um implante de titânio puro, o número de vasos encontra

do foi de aproximadamente 40. Na camada seguinte, a proporçào 

foi de 12 e 45, respectivamente /35/. 

Estudos quantitativos histomorfométricos foram feitos 

com o objetivo de se avaliar reaçôes "in vivo". de tecidos 

quando em presença de titânio e de ligas de titânio /36/. 

Foi dada 3nfase nas reaçôes em tecidos moles pois 

estes sâo m<ais sensíveis às diferenças entre os materiais de 

implante do que o próprio osso. Além do mais, implantes ortopé-

dicas e/ou ortodSnticos ficam, 

com o tecido ósseo. 

raramente, somente em contato 

As diferenças mais notáveis, quanto às respostas 

orgânicas a nível celular foram: 

Em comparaçào com Ti cp(comercialmente puro), o aço inoxidá

vel 316L induziu rapidamente a formaçâo de fibrócitos (unidades 

formadoras das cápsulas fibrosas). Estes fibrócitos nào diminu-
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- Alguns implantes de titânio pura receberam um revestimento de 

Estes implantes induziram a uma menor 

- Impurezas (principalmente Cl e F) foram encontradas na inter

face metal-óxido (ou próximas a esta), mas se mostraram t~a 

estáveis quanta a Ti02. Estes elementos estranhas apareceram 

durante a processa de preparaçào da superficie; 

Em saluçâo aquosa, bem cama sob condiç~es fisialóqic:as;, .::·1 

camada de óxido de titânio transforma-se em Ti(OH)4, que é 

estável em tecidas normais /37/. Conseqüentemente, ti t~~n ia "ir .. 1 

vivo'' apresenta somente uma pequena quantidade de produtos 

- Em uma situaç~o biológica, dev1do às propriedades anfóteras 

do Ti(OI--I).q., <::tm.i.noác.idos; -- qut.e t.~~1nbéro s·<::t.n an fótt.et-u~; -··· poc:le1n 

do material /38/. O comportamento eletroquimico do titânio pode 

explicar, portanto, 

tecidas orgânicos; 

a excelente tolerância deste material 

intrinseca do vanác:lio seja bt."2fn c:Dnhec:ic:le.~ 

/ 2:::.=. I , sua p ,.-··esr-:!n ç;.a na 1 ig a Ti?~ l6'v•+ !::!..SÍ.i2. · c:l emon s t r .. ou sE:! Ir· ,, .. f:;!~:; por .. 1 ~:;<i·-·· 

vel pela to:·( .i dez do .implante. Isto pode ser explicado pela 

grande resistência de polarizaç~o da camada de óxido formada, 
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que é similar à observada com Ti cp na mesma condiç~o fisioló-

g i c: a / ~.::;9 / • 

De acordo~ a quantidade de ions de vanádio presentes~ 

n,:~ aus·en c i.:~ de fratura/atrito do implante, é pratic,:~mente~ 

desprezivel. Os resultados apresentados por Gold et al. /40/ 

suportam f?~sta h:Lpóte!5€-? quando mostram que vanádio n·S!.Q. é de!tec-

tado na camada de óxido antes da inserç~o do implante nem na 

camad6 orgânica após a implantaç~o. ~nions de vanádio tim uma 

grande solubilidade e, 

banho eletr-ol i ti co dut-ante a pt-eparaç~c:l dcl material /40/; 

- Analisar biocompatibilidade através da variaçào de espessura 

da cápsula fibrosa nào mostrou ser um bom parâmetro~ pois esta 

comporta-se invariável com o tempo e com os diferentes mate-

riais de implante utilizados /36/. 

As diferenças aparecem nos estudos quantitativos 

histomorfométricos, que mostram as variaçbes entre as cinéticas 

Assim, constata-se que: 

. a densidade de fibróc:itos diminui com o tempo para o Ti cp 

. a densidade de fibrócitos permanece inalterada para o 316L 

. a resposta orgânica ao Ti cp é similar à ao TiA16V4 1.:::::/ • 
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. a resposta orgânica ao Ti cp é similar à ao TiA16V4 /36, 12/. 

Como já mencionado no item 2.1.1, estudos recentes em 

tecidos duros /14 16/ apresentaram evid@ncia experimental de 

qu~~ Ti cp, tanto quantitativa quanto qualitativamente, é cir-

cundado por mais osso e é, assim, fixado mais rigidamente do 

que a liga Ti-Al-V. Já foi mencionado, também, que o mecanismo 

responsável por esta diferença ainda n~o é totalmente conh~~ci·

do, acreditando-se que a presença de aluminio na liga seja um 

fator importante /16/. 

~ possivel que os ions metálicos, se acumul.::\dos 

localmente, afetem funçbes celulares interfaciais de forma 

diferente.dependendo do tecido "hospedeiro". 

Em tecidos moles, Ti é raramente encontrado nas 

implante de Ti cp /41/. O mesmo n·àl.o acontece pro:.; imidades do 

em tecidos duros, onde constata-se a presença de Ti e Al nas 

proximidades do implante de Ti-Al-V /16/. 

Constatou-se também que os ions de aluminio inibem a 

mineralizaçâo óssea em estudos experimentais "in vivo"/42/, 

sendo detectados a 100 ~m de proximidade da superfície do 

implante de Ti-Al-V. 

2.1.4 Resistªncia à corro~o 

Foi justamente por problemas relacionados à corrosâo 

que os aços inoxidáveis, em implantes cirúrgicos, passaram c\ 
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bem conhecida a resist~ncia à corros~o do titânio 

na água do mar; dai, como o fluido corpóreo (meio fisiológico), 

condiç~es normais, consiste basicamente de uma soluç~o 

os estudos sobre a viabilidade de implantes de titânio ; ,...., ' 
I ~I • 

Os materiais metálicos usados em implantes m<."lis 

resistentes à corros~o s~o titânio e suas ligas, n.i.óbi.CJ t.~ 

tântalo, seguidos por vitallium e aço inoxidável /43, 44/. 

Titânio é um metal bastante reativo; em compensaç~o, 

o óxido que se forma sobre sua superficie (Ti02 ) é extremamente 

estável e apresenta um efeito passivador sobre o metal, fazendo 

com que sua corrente de corros~o seja 

somente poucos ~g de metal reagem por dia e por implante /25/. 

De uma maneira geral, pode-se dizer que, e1T1 um i rn-·· 

p l ,:; •. nte cirúrgico metálico, reaçbes teciduais e/ou ·~· •••• ·•• '"•':4.1- •••• r t:! -c:t. ~.:;.. LJ t:.' ~::-

nientes dos ions metálicos da superficie do implante /45/ 

A movimentaç~o desses ions metálicos é funç~o= 

. da solubilidade do estado oxidado (ou dos primeiros produtos 

de corros~o formados) /46, 47, 35/. 

H~~ vár·.i.,::;..~:; técnicas ("in \litro" ~:?/ou "in ··.;ivo") qu0~ 
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podt.~m medit·· 'fenômenos 

. métodos gravimétricos; 

análise espectroquimica do eletr·ólito bioma ter· ic:1i ~:; 

metálicos - resistentes - estas técnicas acima mencionadas nào 

~:;ào sufici.E:ntementt:: s;(::.•ns:í..veis); 

. métodos eletroquimicos de polarizaçào anódica e catódica (que 

pCicl\"~m nào s;E?r adequados para e;.; pet- imen tos "in 

que a polarizaç~o pode perturbar grandemente o 

rando o meio - pH, potencial - e as reaçbes biológicas podem 

método l inec:\1'" téc::nic:a, 

espécime é polarizado com poucos mV (anodicamente e/ou catodi-

camente) e a di'ferença de corrente é medida. A relaçào entre a 

pol<H-izaçâo e a di.fen::~nça de con-ente é chamada 

diretamente associada à taxa de c:orrosào. ,., 
H 

tabela 2.3 mostra valores de polarizaçào para 

di'ferentes materiais usados em implantes cirúrgicos /43/. 
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T c.~be 1 ,;:-, 2. 3 Hesis;t"i=?n ci~'l de po 1 at- L:::açâo dt.~ bioma ter i ais mt:)t~d i·-· 
cos em soluç~o dt:! Hank e dentro de um sistemc:1 
estável redox /43/. 

=="=:::::=::::=:::=:======:::::::::::==="=::::==="'"":::::::::::::::::::::::::::::::::::::::=.:::=::::=::::r====.:::::::::..-:-.:::::====::======"======="=====::-;:::-"::::::::::::::::::::::. 

material Rp [kO.cm~ 
··-·-···-·-·-·-········--·-··-·-· -----·-·-······=··--·-· --·-· -·········-·-·-·-·--· ·--·-·-·-··-·-····-L---·-·-·-·-·- -··-·-··--····-·--·-·-·· ·-· ·-··- -· ····- -·· . ·---··-----·-···-·-··-~~= 

~~=-=-~~~~_lliéL~-=-t-~===== 
------·-·---··-----~~~-~.S:E-·-~--~-~-~~~-~--~-~-~~l.---·-·-·-·----L-----·-·----------·---·-·-~_!_.~2 ---·-·····-··········-·····-··-·-·-···--··-·-··········-·-
···--·····-······--·-········-·--···-····-·-·-·-·-··-·IJ._ .... <::J~.---·····-·-····-·-·--·-····-··-··----·-· 71'-~ 

TiA16V4 

······-····-···--·-·······--···-·-·-·-·-·-··-·-···-·····-··-~.!?. ___ .. <::.e.. ____ ...... ·-·-·-····-·--·--··-·-···-·-·-· ··---·-·-·-·-·--·-··-··-·-·······-····--·-·---:!:.~~~~---·--·-·-··-·-··-······················-··-··-························ 
Ta c:p 1430 

::::::;:=:::::::::::::::::::::::::-.::::::::::::=:-..:::::::::::::::-.=::::::::::::::::::::::::::::::::::::::.::::.::::::::-.:;:.-=::::==::::::::=.:::::::::::::= .. -=:==.:::=-.:::::-.::=:::::::-.::::-.::::.:::::::=::::=-.. '::=====--=::::::. .. .::::.::-.. -;:::::::::::::.-.::::::.::::::::::::::::::::::::::::::::: 

de corrosâo de alguns materiais pai""·a implantes~ su btTte tido-:; o-:1 

com a finalidade de 

se obter curvas de polarizaç~o anódic:a para vários materiais 

usados em implantes cirúrgicos~ da seguinte maneira /50/: os 

foram polidos mecanicamente 

po 1 at- i zados anod i camE?.n tE~, em uma so 1 uç·ào de Han k, pH 

com o potencial sendo aumentado numa razâo de 0,006V/min 

(refer§ncia: eletrodo de calomelano saturado). 

Os resultados foram diversos~ mas puderam ser agrupa-

dos em tr§s categorias: 

A- Quebra da passividade - 0~4V: aço inox 316L e ligas Cr-Co-Mo 

e Co·-Ni-Cr-; 

8- Quebra da passividade - 1~2V: ligas de titânio com Ni; 
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C- Quebra da passividade ~ 2,0V: Ti, Ta e as ligas de Ti sem 

Ni. 

camada superficial de óxido pode ser removida ou alterada por 

atrito (placa- parafuso), fratura ou cortes. Logo, é 

importante analisar a cinética de repassivaçào e a estabilidade 

da nova camada formada, para constatar se o material é capaz de 

conservar sua integridade e resist~ncia à corrosào. 

Estes estudos foram feitos em soluçào de Hank, a 

37°C, com TiA16V4, que teve sua camada de óxido removida com 

SiC. Foram aplicadas ddps de o, +600mV, +1500mV (refer@ncia~ 

eletrodo de calomelano saturado). Constatou-se que a estabili-

dade do filme de óxido de titânio persiste até 2,4 V. 

resultado é excelente quando comparado ao aço inoxidável 316L 

(instável a 0,2V) e à liga Cr-Co-Mo (instável a 0,42V). 

·- F o t-e<. in realizados experimentos com a finalidade de se obter 

curvas de potencial de circuito aberto x tempo ( >.:~s te método 

mostra, por exemplo~ se pré tratamentos ácidos ou básicos 

afetam a formaçào elo filme ele óxido). O mater~al estudado foi o 

titânio comercialmente puro em diferentes situaçbes iniciais~ 

polido mecanicamente e esterilizado em vapor; 

. policio mecanicamente, lavado em soluçào fervente de NaCl ··:·· 1:::: ..... 
._;, !I -..) {,. 

por 30min e esterilizado em vapor; 

. polido mecanicamente, lavado em soluçào de HN03 30% a 60DC 
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por 15 min e esterilizado em vapor. 

Constatou-se que, apesar dos resultados inic:::io:ds 

serem bastante diferentes no inicio, com a formaçào de diferen-

tes óMidos para cada tipo de p t-é- t t-a tamen to, com o ~J .•.. 
U\ .. J 

tempo o potencial de corrosào estabilizou-se em um patamar de 

~::+0,2'...) (E'i!ITI 1·-elaçàc::. ao el~~::t.r-odo de hidr-·<Jq·~·nicl). 

A figura 2.1 mostra a densidade de corrente em funçào 

potencial para diferentes materiais submersos 

em s<Jluçào de Hank (37°C, pH=7,4) e dentro de um sistema redox 

estável /43/. Ti e suas ligas, Ta e Nb comportam-se mais nobre-

mente que o aço inox AISI 316L e a liga trabalhada Co-Ni-Cr. 

---~-----J ________ jl-
rfl .... - ··········· ···· 

/ ... ·· 
I 
I 
I 

/' ·' 
... ,.' I_., 

TÕ 1 . ,. 

o 

I : ---·-·-·-·-·-·-·-·! 
I 

I 
5•'0 lOCO 1500 

---.dU{mVJ---~ 

Figura 2.1 - densidade de corrente x ddp entre anodo e cat<Jdo 
para diferentes metais, em soluçào de Hank e 
dentro de sistema redox. 
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termodinâmica à corros~o e à interaç~o metal -

tecido r.:::~.;: 

as cinét.ic.;::, 

de reaç~o en ·t~-·e produ tos de 

matéria orgânica. 

Um estudo termodinâmico pode aval i.::ir esses dois 

:í..tens. 

Corros~o n~o ocorrerá a menos que a direç~o espontâ-

l"lt'?êl da t-eaçào ir··,dique o;-;idaç~o do metal (imunidade). 

/\ 
1••1 pode gerar produtos termodinamicamente 

podem fazer com que a taxa de corrosào caia dras-

ticamente (passivaçào). 

potencial - pH (conhecidos COiTICl cJ i. clg Ir c\iTieilS; 

de 1 in e iam .f~t-eas onde o 

óxidos hidratados i.é., representam 

:' '":'' t:: I 
/ ._:1 ._1/ n 

Os diagramas de Pourbaix: 

permitem especificar a natureza dos produtos de corrosào; 

informam quais alteraçbes no meio podem prevenir ou I'"'E~c:IU2: :i. i'" 

ataques corrosivos. 

à t.o:-:idez de metc:d.s, i' é\ to l'"f:2~~ 

impot-tan tes a st..~r·i~ln considet-c.:;,dos sào ;:.:;.:,:,;: 
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closage1T1; 

toxidez intrínseca do elemento; 

habilidade do metal de se ligar a macromoléculas (onde est~o 

envolvidas propriedades fisico quimicas especificas~ Cc:iiHO C! 

caráter eletroquímico e o estado de oxidaç~o do metal, a solu-

bilidade/estabilidade do metal inserido no meio biológico e a 

intensidade hidrolitica do metal). 

Pode-se utilizar somente dados eletroquimicos para 

estimar o potencial de formaç~o de complexos, com uma eventual 

açâo tóxica (subsequente) dos metais /35/. 

i"le~.mo ignorando constantes de formaç~o do metal-

comp 1 e;.u:J, 21 di t-eçâo e~;pon tânt:?a num c:ampo de re.::\çtle~; compt:;;ti ti·-·· 

complexo-metal + H20 ~ metal-hidróxido + complexo-próton 

pode ser determinada a partir das solubilidades conhecidas dos 

produtos inorgânicos de corrosào. 

Constantes de equilíbrio podem ser usadas ao invés 

das solubilidades, num modelo similar. Mas, neste 

uma barreira importante que é a hidrólise /35/. 

A água deve ser considerada como levemente ácida, com 

um pK ~ 14. Se é complexada a um ion metálico, elétrons ser~o 

afastados dos prótons e o pK cairá, i.é., o complexo 

comportamento de um ácido forte. 

Poucos ions metálicos dissolvidos n~o competem com os 

~. 
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prótons preponderantes. Disso resulta que: 

A tabela 2.4 mostra dados termodinâmicos 

óxidos, hidratados ou n~o (produtos da corros~o em materiais de 

implantes); dados de acordo com Pourbaix /35/. 

Tabela 2.4 - Dados termodinâmicos para alguns óxidos (produtos 
da corrosào em elementos de materiais para im 
plantes cirúrgicos). Valores a 25°C, pH=7 (ou 
especificado, se hidrolisado). 

:::::::c.:::::::::::::::::=~,==:=:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::=======r::====::=====================::::::::::::::..-::::::::::::::::::=::::::::r==~"~"===:::::::::::==~========::::::::::::::::::::==========1=~"=======::::======::::======::===::== 

elemento· i produto de 1 íon dissolvido I pK da reaç~o 

l F'E";:~0 3 hidr··. ! F=-e(CH-1) .z•· ~ -··1JI. 
···-··-·-·-···-··-··-·-··-·-·:-·:··--·····-·-··-·-···········--r·--·-·--·-~:~-·-·-::.·-··--·-·=·-~··--··-·-·--·-T·-~~----~~·-···::::~·-·-·:··-~-·--~~··:-···~~-·-·-···1····-·······:····-·····-····-·-·····::····-···::··············-···········-······ 

1-;l I ~;l:z d 3 l1~dr. i HlCJ2 \ pl-·1-o, 8) I +l.··1·, o 

::~=jE±~;~~~tE 
A tabela 2.5 apresenta dados fisiológicos e bioquimi-

cos para os mesmos materiais /35/. 

A comparaçào das tabelas 2.4 e 2.5 mostra que= 

o comportamento inerte de um material metálico existe se seu 
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óxido apresentar um pK>14; 

metal-complexo é possivel~ a açâo tóxica 

é especifica para os elementos como~ por exemplo: Ni~ Fe. 

Tabela ,.., 0::: 
L • ... .t Dados fisiológicos e bioquímicas para alguns 

elementos de materiais para implantes cirúrgicos, 
onde: 

(a) caracterizaçào de crescimento de tecido quando em teste de 
col·-r··osào "in vivo": 

t:o :-::L dez :::: n E;) c r···o~õf2 ou t-E?. a çào c e~ l. L.ll a r- d t:? g r an d f:? am p l i tuc:l e 
l'?ncapsLtlamento :::: formaç·ào de~ uma membr-ana de tecido conE?.cti.\/0 

ao redor do implante 
inércia = reaç~o celular minima 

(b) concentraçào metal - cloreto que gera uma inibiçào de 10% 
no crescimento. 

~~=:e:t-:=-r::,:-:1~:~~~f.~~ 
plante em te- plante I dez (b) 
cido mole (a) -.. ·---·-·--·-·--·-·-·--·-"-- --·-.. -·-·-·--·-·---··-·----·-- --.. ---·----·--·-·-·-·--.. --.. -.. -+-·-·--··--·--·--·---......... -... ·-·-·--·-............. . 

.-, \ ~ .-"\ OM c:: f' 'v' to:·:idez ( ,. , 1 ..::. .lu ..... A·l 
----·-·--·-·--·--·-·--·-···-· ---·--"··----·----·--···---·-·--·- ·······-·---·---·-·-"--"-"--·-----·-1·-----·-""'"" ___ .... _ ..... --·-·-·-""'"'-·-·--.... , .... _ 

Ni encapsulamento inibiçào I 1.1.0 ·-· 41''1 

~-~~=~:~~-c-=~~=~~=~= 
=-=~=r=~!~~~~=t:==~::= 

Em geral, (denominados ions 

t.endem a promover corrosâo por pites em materiais metálicos. 

Um metal que se exclui dessa regra geral é justamente C:l t.i.tâ--

nio, que está mais sujeito à corrosâo por frestas. 
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Quando este tipo de corTosào (por frestas) ocor·re em 

um implante cirúrgico, geralmente localiza-se no contato entre 

placa - parafuso e n~o na interface osso placa. () pH da 

soluçào (meio fisiológico), na regi~o da fresta, podt:.1 cai1··· 

drasticamente até valores próximos de pi-1=1. 

2.2 NIÓBIO 

2.2.1 Histórico I Características Gerais 

Durante os últimos 30 anos, o nióbio tem emergido 

como um dos elementos bastante consumidos nas indústrias meta-

lúrgicas /51/. Em particular, as aciarias tâm sido as princi-

pa1s beneficiadas, com o desenvolvimento dos 

l'·r~s i s tl~r·l tes que consistem em aços adicio-

pequena porcentagem de outros elementos como, 

e;.;(~mplo, o nióbio, gerando aumento de resist&ncia mecânica 

através da combinaçào de refino de grào e endurecimento por 

53/. Refino de gr~o é impo~tante, po:i.s é o 

único mecanismo que proporciona, simultaneamente, 

resist&ncia mecânica e tenacidade; precipitaç~o pode ser usada 

para propiciar resist&ncia mecânica adicional /54/. 

Outros usos significantes para o nióbio incluem 

superligas, supercondutores e, mais recentemente, a possibil1-

dade de seu uso como biomaterial. 



31 

Outros usos significantes para o nióbio incluem 

superligas, supercondutores e, mais recentemente, a possibili-

dade de seu uso como biomaterial. 

O nióbio foi descoberto em 1801 pelo quimico ingl@s 

Charles Hatchett. Ele o chamou, na época, de colúmbio. Contudo, 

Hatchett n~o isolou o elemento. Isso foi feito pelo alem~o 

Heirinch Rose em 1844, quando separou Nb20o da tantalita. Rose, 

notando que havia descoberto um novo elemento, 

nióbio /55/. 

renom.inou--o de 

Apl.icaçOes com nióbio iniciaram por volta de 1925 

quando fo~ adicionado aos aços como um substituto do tungst~nio 

nas ferramentas de corte. Posteriormente, em 19~53, ele foi 

utilizado para estabilizar intersticios em aços inoxidáveis 

austeniticos. Esta tornou-se a maior aplicaç~o do niób.io até 

ent~o /5:'•/. 

Em 1935, nióbio foi adicionado às superligas para o 

uso em turbinas a gás /55/. 

Em 1948, o nome "nióbio" foi adotado oficialmente 

pela International Union of Chemists embora o nome original, 

col Ltmbio, ainda seja largamente utilizado especialmente nos 

EUA, Canadá e México /55/. 

O maior desenvolvimento no que diz respeito ao quadro 
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O nióbio é abundante. Sua concentraçâo na crosta 

terrestre está aproximadamente entre a do cobre e a do chumbo. 

Vários s~o os seus minérios. O pirocloro é, sem dúvida, o mais 

abundante, sendo responsável por 85% do suprimento mundial. 

O minério de columbita-tantalita, assim como as escó-

rias de estanho, constituíram a base para grande parte da pro-

duç~o comercial de nióbio até os anos 60. Contudo, com a desce-

berta da mina de Araxá, contendo grandes depósitos de piroclo-

ro, a columbita e as escórias de estanho perderam grande parte 

da sua importância. A mina de Araxá está sendo explorada pela 

Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineraç~o (CBMM). Segundo 

a CBMM, esta reserva é de ~460 milhbes de toneladas de minério, 

sendo suficiente para vários séculos /54/. 

Em suma, podemos dizer que o uso do nióbio aumentou 

de quantidades pequenas, na primeira metade deste século, para 

mais de 10 mil toneladas por ano no inicio dos anos 80 /54/. 

As razbes para este crescimento de utilizaç~o s~o 

muitas e variadas. Contudo, acredita-se que em todas as apli-

caçbes, do aço ao supercondutor, dos materiais para motores a 

jato a materiais para implantes cirúrgicos, sua cresc~nte acei-

taç~o baseia-se em trªs importantes razbes: versatilidade, 

vantagens econSmicas e disponibilidade para vários séculos 

/54/. 
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2.2.2 Propriedades Mecânicas 

O nióbio apresenta uma larga regi~o plástica, o que o 

torna relativamente insensivel a parâmetros de deformaç~o 

que n~o ocorre qu<:"!ndo em estado ligado) /56/. 

Funde-se a 2468°C, bem acima do ponto de fusào da 

maioria dos outros materiais. Como resultado, deve ser purifi-

cada por fus~o a vácuo de 5.1o-~ torr, necessário para a evapo-

raç%o das impurezas l C: l I 
I .,_IC)f ,. 

Impurezas remanescentes (níveis baixos: <100 ppm) 

s~o, em sua maioria~ solúveis no nióbio puro . Os materiais n~o 

solúveis concentram-se nos contornos de gr~o. Consequentemente, 

é a:i. (nos contot··nos d(~ gt-·;tto) onde se encontra a maior probabi-

lidade de fratura /56/. 

Cl n ióbio é tenaz e dúctil na sua forma 

lingote fundido temperatura ambiente. 

Precauçôes s~o necessárias devidas somente às impurezas l'"f2S.i.····· 

duais presentes no lingote (oxigânio, nitrogânio, 

silício). Essas impurezas causam reduç~o na ductilidade, pr·· :.i.n··· 

cipalmente nos contornos de gr~o; sendo assim, s~o necessárias 

técnicas para eliminaç~o de fraturas intergranulares durante 

processos de deformaç~o /56/. 

Para lingotes de nióbio puro, técnicas de p i"". C! c: f:' s ~:;c:(···· 

BSOQLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 
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mE~nto sào sitTtple:s. Impurezas s~o determinadas por 

amostras e, de uma maneira geral~ seus efeitos sào demonstrados 

pelo grau de dureza. 

HB < 60 indica que o linç.Jote n~o 

Quando a dureza é > 60 

c:aus;ando s:;ào jus t.amen te as; e: a ducti 1 idadt:~ c: i~ i. . 

c lingote deve ser aquecido a uma 

temperatura > 400°C para gerar ductilidade nas partes endureci-

das do lingote (i.é.~ os contornos de gr~o) /56/. 

Embora o nióbio seja macio e dúctil~ nào é facilmente 

Já dobr-·a.s .• 1 aminaçêies:; -·'l.t .•.. 
';:)ct.\..,J fe.i t.CJs; COfi'i r·t:,: 1 ative:~ 

f <.:\C i :L .idade. L~ necessário preparar 

uma supert.icie bem polida. Se i=:;.;istirem 

comportar-se-ào como regibes frágeis. Antes de qual-

quer operaçào de trabalho, do nióbio dt:?\if2 S€1i·-· 

.inspec.ionadc:~ detalhadamente. As técnicas mai~~ u ti 1 i :.::acl.'i:\s ir·,-... 

cluem liquiclos penetrantes, ins.;peç;:ào por-

l t= f / 
I "-1(::0 / a 

deformaç~o no lingote, de no 1T1inimo 

l~5i~ de frio, um tratamento térmico de r e c r-· i s:, ta 1 i ·-.. 

em um V~\CUO de 1. 10""·r.• ton-, é conveniente. 

novos e c.~s i.rnpurE?Zc.~s; ~· o r .. :i. q ir·, a J. tTtt::.·n tE: 

localizadas na superficie dos 

sadas através da matriz como faixas de segunda fase /56/. 
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ap 1 i caçtí-.:-::s, uma 1T1i crc'!estt-·u tu i·-· a 

recristalizada uniforme e fina é benéfica. Nióbio é sensivel 

ao·:::; parâmetl~os de tempo e temperatura, principalmente quanto 

seu grau de pureza. Impurezas residuais agem como 

inibidores à recristalizaç~o e ao crescimento de gr~o. Como c-:1 

dcl lingote torna-se superior .:i 60 HB ~ a respCJsta ac.-1 

;·-ec:oz i.mE:n to é a f'E?tada suficientemente; isto ava-··· 

liaçào minuciosa dos procedimentos desses recozimentos de tal 

forma a determinar qual o tempo e temperatura ótimos capazes de 

gerar uma recristalizaç~o uniforme e fina /56/. 

a quente ( ::.::.o"C llOO"C) 

varia suficientemente 

modo a df? n.'?spostas a um ciclu 

recozimento através dessa secç~o transversal /56/. 

Assim, a micruestrutura pode sofrer uma nuc:leaçXu de 

bandas grandemente trabalhadas, um crescimento 

c:riticu de gràos em bandas levemente trabalhadas, uu ainda pode 

mente critic:u de gràos nas bandas centrais I' C:: I I 
I -...10/ • 

Em suma: o nióbio puro é tenaz e maleável na maioria 

da~:; cond içbe:~s. A microestrutura fina e uniforme é rec:oint:!ndadc:~ 

quando se quer trabalhar ou soldar uma peça, porque gràos finos 

resistem à ruptura (associada às falhas dos contornos de grào 

/ ~':·6/. 
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nióbio ern pó: 

O pó de nióbio é produzido pela reduçào do K2NbF7 por 

sódio. Apresenta particulas dendriticas com grande área super-

fic::.i.al acompanhadas por grandes inserçbes de • .-. • J c:· .. .,. / o:·:1.gen1.o i.;.,, • 

Seu uso é predominante naquelas áreas onde a produçào 

metal~rgica do metal requer microestruturas diferenciadas e 

fases, ou quando a porosidade do material nào 

pode ser obtida pelo processo de fusào ern Electl~on Beam /~:.-7 /. 

Ouando SUêl apl icaçào nece~~si t<::l de grande resist·E:•ncicl 

mecânica, grande densidade é requerida. Esta pode ser obtida 

usando-se grandes temperaturas de si.nterizaçào. Contudo, este 

processo é extremamente oneroso. Uma forma alternativa de ob-

tençào de grande densidade consta da adiçào de dispersóides 

( ativadot-es de sinter·izaçào) que nào comprometam seriamente as 

propriedades mecânicas ou quimicas /57/. 

Es; te método foi, justamente, o usado por Shider et 

al. /
c::r\ 1 
...10/ , em seus estudos sobre a viabilidade do nióbio como 

material para implantes. 

Com o objetivo de aumentar a resistânc::ia mecânica do 

material e aumentar sua ~J ·-
\ •• 1 ~-~ 

f21 E?men tos de liga (pois o metal puro é mais biocompativel do 
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que o ligado), foram usadas técnicas de metalurgia do pó, com a 

adiç~o de dispersóides similares e de dispersóides nào simila-

res ao nióbio (Nb20~ e TiOz/TiO, respectivamente) /58/. 

A adiçào dos dispersóides foi feita durante a prepa-

raçào do pó (moagem), seguida por compactaç~o, sinterizaçào e, 

posteriormente, usinagem /58/. 

O aumento da resistância à traçào chegou a ~1100 

N/mm2 , o alongamento resultou > 10% e a resistância à fadiga 

resultou > 350 N/mm 2 /58/. 

Para fins de comparaçào, é interessante mencionar que 

20°C, um limite de resistância à traçào de ~ 172 N/mm 2 e um 

alongamento de ~ 25% /54/. 

A tabela 2.6 apresenta alguns dados sobre nióbio e 

ti t~-in i<J / ~~9 / para fins de comparaçào. 

Tabela 2.6 - Algumas propriedades fisicas do titânio e 
nióbio /"j9/. 

• .J •••. 
\.JU 

===~==:::::::::::::::::::::=::::r===::::::::::::;;;:::::;::::::::::::;:;:::::;:::r=~===--==--'====T-=====:::=====::::===r=::::==========:::~-==T:::========:=;:==.:::::::~~,:=="~==== 

I I pto de res. à I 11 elast~-
1 

densidade! fus~o traç~o alonga- cidade 
metal [g/cm;5] [ °C] [N/mcft!] I menta [/.] [10 ;5 N/mm2 ] 

--:;:~~ --:;-:: 1---; 7 _- t ~~ ~ -~--:::-;------. ·=:== 
~--~~.~=~~~I~~~l~:~~~:: 
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2.2.3 Biocompatibilidade 

Os estudos sobre a biocompatibilidade do nióbio s~o 

bastante recentes. Os primeiros resultados positivos realiza-

do·:::; em e;.;per··:Lment<Js ''in vivD'' e "in vitr-o" data.m dD in:i..ci.o da 

década de oitenta, com os trabalhos de Schider et al. /59/. 

Segundo /59/, nióbiD pode ser intrDduzidD no grupD d<Js biDcDm-

pat~.VE?is, poi.s combina excelente >. 
c:l e 

biDinércia, com boa ductilidade (boa trabalhabilidade) aliada a 

uma boa resistência mecânica. 

Foram realizados, a partir da:i.., extensDs estudos com 

coba.ia~:;, em imJ::"!la.r .. ltf:::~:; ~::;uji~itDs e n~~o suj;:?i.tos <.". E~s"for .. ç:of:; (l'"·ótu-··· 

endDpróteses totais de quadris etc.). 

biocompatibilidade e bioadE~S~O, ·t'or.:1ro obser·v.:Õido~; r·;;::.·s;u l t.::1clos:; 

similares a<Js obtid<Js cDm titânio e suas ligas. O nióbiD apre-

~:;en teu o ·fenêimeno clc1 osseoi.n tE?g r·c:~ç~o em t:::;.:per· imer .. 1 tos ''in v i. v o'' 

também foi observado por Bréme .-;-·,r.:: 1 
i ...::. ~1/ " 

Segundo Bréme, nióbio é biocompat:i..vel pois, assim comD o titâ-

nio, é capaz ele formar, no meio fisiológico, camadas superfi-

ciais protetoras de óxidos. Estes óxidos isolam o tecido de uma 

descarga de elétrons e também de um fluxo de :i..ons. As caracte-

r-:i..sticas isolantes dos ó;.::Ldos sào dir-etamentE• pr·opor .. c:ionai~:; <=10~"; 

valDres de suas constantes dielétricas. Sob este aspecto, o 

comporta-se mais nobremente (i.é, 
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mais ir::;o 1 ante) do que o óxido de titânio (TiOz)~ uma VF~z qut? 

suas constantes dielétricas sào 280 e 48, respectivamente. 

Um outro aspecto interessante~ ligado à biocompatibi

lidade de materiais para implantes cirúrgicos~ diz respeito ao 

cal (Jr- de fonnaç-;;.cl dos pt-odu tos primá r icls de corl~os~o. Seç~undc:l 

Br·éme, a int<~t-açào entr·e ó:·;idos/hi.dró:.;idos e o flLd.do cor·pón-::o 

é .:~umentada Sf.'.i o calo1··· de formaçàcJ do ÓNi.do/hidlróNido tc"ilmbém o 

é. Sendo assim~ mais uma vez o nióbio comporta-se mais nobre-

mente que o titânio, uma vez que seu óxido, o Nb2 0 5 , apresenta 

um calor de formaçào : -1905 kJ/mol, enquanto o TiDz apresenta 

calot- de fonnaç~o ~~ -··940 kJ/mol. 

A tabela 2.7 mostra valores de constantes dielétricas 

rosâo dos principais materiais metálicos usados em implantes 

2.2.4 Resistªncia à corros~o 

Estas informaçbes já foram abordadas, juntamente com 

às referentes ao titânio, no item 2.1.4. 



Tabela 2.7: constante dielétrica e e calor de formaçâo BH 
dos produtos primários de corros~o (comparados 
à i1gua) . 
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produtos pr1már1os , e /1.6Ut -SH29B [kJ/mol] 
de corros~o I /.1. .tS1/ 

················--·-······-···············-·····=··--·········-····················-······::::l·--··-··································-····· ·····-·-······-····-·-······················-·· -----·····::-.:::==:=:::::::::::=:::~===::::: 

C r (OH)·"-" 

FeO 

F e ( 01-·1) ;;! 

1'-110 

Ni (OHl·2 

Ti.O 

Ti02 anat<~sio 

T i.O:z i 1 men i ta 

T i0 2 n.t ti. 1 o 

1..,)20'!!\ 

H2 0 

!:_i-10 

.12 

100 

3o-:~:8 

280 

48 

1.10 

78 
==·· ·=======-=· ======-·==== 

167~· 

916 

1.141 

c::.·-.e:: 
.•. J '7 ... .I 

98El 

56, E3 

71.,2 

240 

486 

.1 Cj'(i ~' 

2090 

t··~-:rt::: 
.,.,,) ._1 

410 

.1 !'560 

.-·,·-y··:l' 

..:::. / ... :1 
-···:::::::;:::::::::::::::::=:::::-.:::::::::::-.:::-.::::-.::::::::::::::::::::::::.:-.::::::;:::::.:."::.:::: 
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

Consta jos seguintes itens: "in vivo" (onde s~o 

abordadas as metodologias que foram empregadas durante o pro-

cesso de implantaçâo, em cobaias, de diferentes biomateriais 

metálicos), "in vitro" (onde sâC) abordadas as metodologias qu~: 

foram empregadas nos ensaios de resistência à corrosào) e 

propriedades mecânicas. 

3.1 "IN VIVO" 

As cobaias utilizadas foram ratos brancos (Rat.tus 

Norvegicus Var Albinus Rodentia Mamatia) com as seguintes 

. peso ~~ :::::oog 

. idade ~ 3 meses (adultos jovens) 

. sexo: masculino 

Ao todo foram usadas 52 cobaias: 

- 12 receberam implante de titânio comercialmente puro - grau 

I I ; 

12 receberam implante da liga TiA16V4 - grau V; 

08 receberam implante da liga TiA14V4; 

12 receberam implante de nióbio comercialmente puro - grau 

I I ; 

- 04 receberam implante de platina; 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 
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- 04 serviram como controle. 

A composiç~o química dos materiais para implantes 

utilizados está apresentada na tabela 3.1. Encontra-se dentro 

do estabelecido pelas normas ASTM F 67-89 (para titânio) /62/, 

ASTM F 1108-88 (para ligas de titânio) /63/ e ASTM B 392-89 

(para nióbio) /64/. 

Tabela 3.1 - Composiç~o química dos materiais para implantes 
usados. 

=============-=-==·-====================~============= 

composi~o química 
·-·----

Ti I TiA16V4 I ---·J-------·--
TiA14V4 Nb 

Nb ,.-estante 

restante 88,63% 91.25% 
·----+----~----+---·---·----r-·-·----·----·-·-

Ti ---
____ A_l, __ ~-+- _9_!_).....:..p...!p_m __ --+- __ 6_-"-~ _7_% __ ·--+----4-'-, 7:1. -·---r----------·-

V 4,4% 4,2% 
----·----- -------------+-----'--·-----+-·-----'-' ----·---- ----·-·-·-·-·-·-·--·--

Fe 380 ppm 0,05% 0,07/. 
--..........:-=---·-~:..=...;:.__,.,!:..!:..:.:.;_ __ t----''--·-----+------''------·j-----·-------
____ N_2 ___ .-+ __ 4_0---'p'-"p __ m ___ -+---O""',:....O 1 p pm O , O 1 p p m _____ __:: ~~--P...e!!._. __ .. 

___ 0_2 _____ ·---=5=-C:-....>!'--)---l:p;.J;, P:-...lm;.;__-+--<'--)...:..,_1_5_p~-..~.p __ m,_--I--0-",_1_5_.P_P~- r-·--< .. ~:....) _p!;;..p!;;..m:..... 

H2 0,.06 ppm 0,05 ppm -----------i--------- ~~-~-~~--~----~-~.~----- --------------
8 

--------+---------~--------ll--...;_-------+------------

-------=c=------+--4...:.5_p=p.:.;.m ___ +--------t------- ---+----_i_ :3'~~ . ..EPiT~-·--
< :3:0 ppm 120 ppm 

==--=====::!::========:::l:======o:::l:::::===·-:::::-""' _____ ·---··--·-====::::::::::::::: 
Si 

Os implantes foram inseridos na regiâo femural. Suas 

formas e dimensôes est~o apresentadas nas figuras 3.1(a)(b). 
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Após a confecçâa, as peças foram decapadas em banhos 

rápidos com H2S04 30%, a 60°C, e posteriormente lavadas com 

água destilada em abundância (norma ASTM B 600 - 91) /65/. Este 

procedimento foi repetido tr~s vezes para cada peça. 

r ~gura 3.1 (a): conformaç·àa 
efetuada nos materiais que 
n~o permitiram o dobramen
to: TiA16V4, TiA14V4. 

figura 3. 1 ( b) :. con formaç~o 
preferivel devido à melhor 
fixaç~o da peça no tecido 
ósseo. Foi efetuada nos 
materiais que permitiram 
o dobramento(sem quebrar): 
Ti cp, Nb cp, Pt. 

As cobaias foram anestesiadas com éter sulfúrica 

(anestesia inalatória). 

Após uma profunda incisâa na regiâo femural (antes da 
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incis~o foi feita limpeza superficial , com ret irada da camada 

pilifera local e desinfecç~c com á lcool), atingind o inclusive o 

f~mur até a medula óssea (figuras 3 . 2 , 3 . 3, 3 . 4, 3 . 5, 3.6, 3 .7, 

3 . 8), as peças foram implantadas, uma em cada animal , de manei-

ra que metade da peça ficasse em contato direto com a medula 

óssea e , a outra metade, em con tato direto com a secç~o trans-

versal d o tecido (figura 3 .9). 

Após a implantaç~o , os tecidos musculares e de r eves-

timento foram reposicionados ~suturados (figura 3 . 10) . 

Fig . 3 . 2 Corte do t ec ido de revestimento,após limpeza super
ficial (remoç~o da camada pil ifera local e desin 
fecç~o com álcoo l). 
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Fig . 3 . 3 Tecido muscular ainda revestido pela aponeurose. 

Fig . 3.4 - Remoç~o da aponeu rose . 
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Fig . 3 . 5 - Corte das primeiras fibras muscul ares . 

Fig . 3 . 6 - Corte das fibras musculares mais profundas . 
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Fig . 3 . 7 - Corte das fibras mus culares mais profundas . 

Fig. 3 . 8- Incis~o profunda no tecido ósseo para a colocaç~o da 
peça de implante. 
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Fig . 3.9 - Peça implantada . 

Fig . 3.10 - Sutura das fibras musculares. 
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O tempo de observaç~o foi dividido em 4 períodos: 15, 

30, 45 e 60 dias. Em cada período foram observadas: 

:3; cobaias que receberam implante de Ti cp; 

.. ~ ·-· cobaias que receberam implante de TiA16V4; 

.-. cobaias que receberam implante de TiA14V4; ..::. 

3 cobaias que rec:eberam implante de Nb cp; 

1 cobaia que recebeu implante de Pt; 

1 cobaia - controle.* 

* As cobaias que serviram como controle passaram por todo o 

esquema de implantaç~o mencionado anteriormente (limpeza super-

f icial - ·incisâe> - sutura), mas n~o receberam a inserç~o de 

nenhuma peça de implante. 

O objetivo deste procediento foi o de comparar as 

respostas orgânicas destas cobaias. Isto porque, de modo geral, 

em cobaias - controle, 

em 15 dias o processo de regeneraçâo medula/tecido ósseos 

está em fase bastante adiantada; 

- em 30 dias o processo de regeneraçâo está em seu ápice; 

- em 45 dias o processo de regeneraçâo já está completado; 

- em 60 dias todo o quadro orgânico está normalizado. 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
. BIBLIOTECA 
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Os animais foram sacrificados em grupos de 13 (res

peitando-se o final de cada período); os f~mures foram extirpa

dos (fig.3.11) e radiografados. 

Conforme os f§mures iam sendo extirpados, estes eram 

cclccadcs em fcrmcl a fim de n~o se decomporem nem sofrerem 

qualquer tipo de alteraç~o até que fossem realizados e>:ames 

histclógicos. 

O procedimento preparatório para a realizaç~o dos 

exames histclógiccs consistiu em retirar a maior quantidade 

possível de tecido muscular que envolvia os f§mures, cortá-los 

transversalmente em comprimentos de ~2 em (figura 3.12) e 

cortá-los longitudinalmente (figura 3. 1:::n , a fim de que as 

medulas ósseas e as peças implantadas ficassem à mestra. 

-Observaç~o importante: para evitar ccntaminaç~o cem metais, as 

suturas de todos os tecidos foram feitas cem fies de nylcn cu 

com "catigut". 

Sempre que possível, foram usados instrumentos de 

plástico, vidro, ágate cu à base de carbonetos durante as 

análises. 

Quando isto n~o era possível (como, por exemplo, nas 

incisôes, em que os bisturis eram de aço inoxidável), procurou

se manter o tempo de contato, desses instrumentos com o mate

rial de análise, bastante curto. 
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Fig. 3 . 11 - Após o sacrificio do animal , vista do tecido ósseo 
revestido pe l o periósteo . 

Fig. 3 . 12 Corte transversal da regi~o femural apresentada na 
fig . 3 . 11 - preparaç~o para o exame histológico. 
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Fig . 3 . 1 3 - Corte longitudina l - preparaç~o para o exame histo
lóg ico . 

3 . 2 - "IN VITRO " - Ensaios de resistância à con-·os~o 

Entre os numerosos métodos cinéticos elet roquimicos 

utilizados em estudos de corros~o, aqueles que se baseiam na 

med iç~o e avaliaç~o do ti po de sobrepotencial ocupam um lugar 

de destaque /66/ . Consistem em apl icar · um potencia l e:.: terno 

controlável a um eletrodo de trabal ho cujo comportamento se 

quer caracterizar em determinado meio e em determinadas con -

diçbes; dessa forma , s~o medidos os valores da corr.ente em 

funç~o do potencial aplicado ou v ice e versa . Obtém- se uma 

re laç~o : E=f(I) ou I=f(E) e as curvas corresponde ntes chamam-

se curvas de polarizaç~o. 
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As curvas de polarizaçâo a potencial controlado podem 

ser de dois tipos /66/: 

- potenciocinética: é aquela onde se tem variaçâo continua do 

potencial de eletrodo, em funç~o do tempo t. A mediçâo de 

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

-potenciostática: é aquela onde se tem variaçâo descontínua do 

potencial de &letrado, modificando-o gradualmente, ponto a 

ponto, e medindo-se a corrente correspondente, após sua estabi

lizaç~o ou um tempo pré-determinado. 

·Da mesma forma, as curvas de polarizaçâo a corrente 

controlada podem ser: galvanocinética e galvanostátic&. 

As correntes, anódicas ou catódicas, freqüentemente 

sâc> e:·( pressas como de11sidade de corrente, ou seja, corrente por 

unid~de de área, que é uma propriedade especifica "independente 

da ~rea da superfície. 

Os ensaios eletroquímicos de corrosâo em laboratório 

empregam equipamentos eletrSnicos especiais como potenciosta

tos, fontes de tens~o continua, registradores etc. O corpo de 

prova do mater1al a ser estudado, juntamente com o meio (ele-

trólito) em que será feito o ensaio, sâo colocados na chamada 

célula de polarizaçâo, onde se procura reproduzir, tanto quanto 
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possivel, as condiç~es encontradas na prática para o tipo de 

estudo a ser conduzido no laboratório. 

Na célula de polarizaçâo utiliza-se o chamado eletro-

do triplo, que consiste de um eletrodo de trabalho (material a 

ser ensaiado), de um eletrodo de refer3ncia e de um contra-

eletrodo ou eletrodo auxiliar (geralmente de platina). A me-

diçâo do potencial é efetuada na interface metal-soluçâo, 

procLirando-se eliminar toda a possivel contribuiç~o ôhmica da 

soluç~o. 

Os métodos eletroquimicos de polarizaçâo permitem 

avaliar, de maneira rápida e reprodutivel, o desempenho de 

diferentes materiais face à corrosâo. Seu domínio de aplicaç~o 

é extenso, podendo-se enumerar, entre outras aplicaçôes: ava·-.. 

liaçâD de ligas, pesquisa de inibidores, proteç~o anódica e 

catódica, avaliaç~Cl de revestimentos, estudo de corrosâo galvâ-

nica, determinaç~c> dos efeitos de agentes corrosivos especi f i-

cos (por exemplo, ions cloreto) etc/66/. 

No presente trabalho, os metais em estudo (Ti cp, 

TiA16V4, TiA14V4 e Nb cp) foram submetidos ao método potencios-

tático de polarizaçâo anódica, com o objetivo de se qbter os 

potenciais de pite destes metais. 

A figura 3.14 mostra um esquema do circuito poten-

ciostático montado para tal fim. 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
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E 5 s 

~~ 

J ~ 

1 3 
I ,. I 
\ • I• 

"-V 
1 ... eletFodo de tFabalho 
2 ... eletFodo de refeF§ncia 
3 ... eletFodo auxiliar 
4 ... circuito potenciométFico 
5 ..• potenciostato 
6 ... ampeFimetro e FegistFadoF de coFr~nte continua 
E ... entrada 
S ... saída 

Fig. 3.14 Esquema do circuito potenciostático utilizado paFa 
a obtenç~o de curvas de polarizaç~o anódica dos 
metais em estudo. 

Foi utilizado um apaFelho tipo CoFroscript, procedªn-

cü:~ Tacussel, que possui basicamente um potenciostato modelo 

10-0.5, um milivoltimetFo tipo MVN 79 e um registrador tipo EPL 

28. O potenciostato mantinha o eletrodo de trabalho a um poten-

cial constante e tinha uma velocidade de resposta suficien-

temente alta. Para isso, o potenciostato aplicava um potencial 

constante (em intervalos constantes de tempo) ao eletrodo de 

trabalho, em relaç~o ao eletFodo de Fefer§ncia e, para mant·e-

lo, o aparelho aplicava a corrente necessária entre o eletrodo 
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de trabalho e o eletrodo auxiliar. A diferença de potencial 

entre o eletrodo de trabalho (platina) e o eletrodo de refer~n

cia (calomelano) era lido no display do potenciostato; também a 

corrente entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar 

pôde ser lida ai, porém era registrada automaticamente no 

registrador. 

O potencial final na varredura anódica variou na 

faixa de +1500mV 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 cm/min. A temperatura da soluç~o 

estava em ~:: 37"C (±l,0°C) e a concentraç~o de NaCl na soluç~o 

aquosa era de 0,9% (o sal utilizado era da Merck, P.A.); o pH 

era ~ 7,0; o meio, arejado. Com isso, buscou-se simular um meio 

fisiológico (soluç~o de Hank). 

Os corpos de prova utilizados foram os seguintes: 

Ti cp (grau I I ) fundido ("as cast"); 

Ti cp (grau I I ) laminado a quente; 

liga TiA16V4 (grau V) fundida ("as cast"); 

liga TiA16V4 (grau V) laminada a qLlente; 

liga TiA14V4 fLmdida ("as cast"); 

- Nb cp (grau I I ) recozido; 

Nb cp (grau I I ) recozido e laminado a frio. 
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TiA14V4 e do Nb cp, os demais 

mater-iais 

Com exceç~c da liga 

for-am testados sob duas condiçeíes metalúr-gicas: 

fundidos ("as cast") e laminados. 

A r-az~o deste pr-ocedimento foi a seguinte: nos en-

saias "in vivo" de implantaç~o de peças metálicas em cobaias, 

os mater-iais usados estavam sob a condiç~o laminada (exceto a 

liga TiA14V4, que estava sob a condiç~o "as cast"). Já nos 

ensaios de tr-aç~o - ver-ificaç~o de pr-opr-iedades mecânicas, os 

cor-pos de pr-ova empr-egados estavam sob a condiç~(.-:> "as cast" 

(com el-:ceç~o do Nb cp). 

ConseqQentemente, tornou-se de gr-ande impor-tância, 

par-a fins . de análise compar-ativa, a r-ealizaç~o de ensaios onde 

os mater-iais pudessem ser- testados sob as duas c:ondiçôes meta

lúrgicas mencionadas anter-ior-mente, o que pSde ser concretizado 

nos ensaios potenciostáticos de polarizaç~o anódica. 

Os corpos de prova foram preparados da seguinte 

maneira: 

As peças 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 acrílica; 

• foram feitos fur-os, um em cada peça, par-a posteriores co-

nexôes com fios de cobre; 

• as peças sofreram lixamento úmido (com lixas 100, 220, 320, 

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

• pelos furos já mencionados anteriormente, forc:u-n conectados 

fios de cobre (para os contatos elétricos); 

• os fios de cobre foram isolados por interm~dio de tubos de 

vidt-o (para que fosse evitado o contato com a solL\Çàc:> da célula 

de polarizaçàcl). A cone:·(âo metal em estudo :< fio de cobre foi 

revestida de Araldite cola rápida (para vedaçào); 

• a de 1 imi taçà<:l da área da super f :í.cie metálica foi feita com 

Araldite cola lenta. 

3.3 - PROPRIEDADES MECANICAS 

Os materiais foram submetidos a ensaios de traçâo 

(máquina de ensaios de traçào AI"ISLER Scha f f t-·1ouse Suisse 

699/493- capacidade 40000 kgf), com o objetivo de se determi-

nar as propriedades mecânicas dos mesmos: tensâo de escoamento, 

tensàc:> má:<ima e alongamento. 

Cada corpo de prova foi usinado a fim de se obter a 

geometria prescrita ·pela norma ABNT MB-4 /67/ para ensaios de 

tr-açâo. 

A figura 3.15 mostra a geometria do corpo de prova 

para ensaios de traçào e, 

segundo a norma ABNT MB-4. 

a tabela 3.2, as dimensbes do mesmo 
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Foram confeccionados dois corpos de prova de Ti cp, 

dois cdps de TiA16V4, dois cdps de TiA14V4 e um de Nb cp (devi-

do à pouca quantidade deste último material). Sendo assim, com 

exceç~o do Nb, os demais materiais sofreram dois ensaios de 

do 

Lo----~ 

~----------- Le----~----~ 

Lc .•. comprimento da parte útil; 
do ..• diâmetro da parte útil do cdp de secç~c reta circular; 
R •.•• raio de concordância; 
Lo ••. comprimento inicial (base de medida). 

Fig. 3.15 - Geometria do corpo de prova para ensaios de traç~o. 

Tabela 3.2 

dimensfles 
ABNT MB-4 

Dimens~es do corpo de prova para ensaios de 
traç~o, segundo a norma ABNT MB-4 (dimensôes em 
mm). 

- ·~ 

T 
-- c do Lo L c R 

10±0,075 5d Lo + 2d d 

- -

---
empregadas 10±0,075 50,0 70,0 10,0 
no trab. 
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Como já foi mencionado no item 3.2~ os materiais (com 

exceç~o do nióbio) foram ensaiados sob a condiç~o metalúrgica 

".::\s cast". Suas composiçbes quimicas est~o apresentadas na 

tabela 3.1~ encontrando-se dentro do estabelecido pelas normas 

ASTM F 67-89 (para Ti) /61/, ASTM F 1108-88 (para ligas de Ti*) 

/63/ e ASTM B 392-89 (para Nb) /64/. 

* Convém ressaltar que, no presente trabalho, 

pSde ser aplicada para a liga TiA16V4, uma vez que n~o há 

literatura no que tange à liga TiA14V4. 

O nióbio cp foi ensaiado sob a condiç~o recozida~ que 

consistiu nos seguintes principies gerais de manufatura: 

aquecimento do lingote fundido a 200"C; 

reduç~o da área de secç~o transversal (65%) 

rotativo (swaging); 

limpeza e recozimento e vácuo de 1,0.10-~ torr, 

dur·an te 1 h; 

ll.OO"C, 

-à temperatura ambiente, reduç~o do material (65%), a frio, 

por .. swaging; 

- recozimento à 1100"C. 
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4. RESULTADOS OBTIDOS 

4.1 - "IN VIVO" 

dt:~ suma impot-tância a leitura pr-év.ia do {~pêndice I'v- "TE·c:Ldo 

llss;eo 11
, que consta de um caracteristicas básicas 

de·:::; te tecido, bem como de definiçôes de termos técnicos muito 

usados ein h isto 1 og ia e qu~? set-~~o t:\bot·-dados;, com. f r·i~·qüff·n c i c:\, na~;; 

pr-óximas páginas. 

4.1.1 - Análise do processo de regeneraç~o do tecido via 

radiografias convencionais 

Em uma primeira análise, observa-se que a presença do 

implante, mesmo em contato direto com a medula e 

te c: i. do ósseos;, n~o afetou o processo normal de t·-eqener.:\çi:":io 

deste último. Observando-se as radiografias tiradas dos fêmures 

das cobaias que r-eceber-am implantes de Ti cp, TiA16V4, TiA14V4 

e de Nb cp, nota·-se · que nào h.:'!1 clifE!r·E·nç;as pei·-c:t:?pt:í..vE~.i.s; E~t-1tr·e 

elas. 

~ importante ressaltar que estas afir-maçbes resultam 

de uma primeira análise, de caráter comparativo, onde resulta-

dos sào analisados via mera inspeç~o visual (a olho nu). 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
· BIBLIOTECA 
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Nota-se a presença de regi~es extensas, esbranquiça

das e pouco ni tidas (como se estivessem "fora de foco"), pró:·: i

mas às áreas fraturadas. 

Estes sâo indicias de uma proliferaçâo de fibroblas

tos. O tom "esbranquiçado" demonstra que o tecido que estava se 

formando apresentava menor quantidade de minerais (por isso, há 

uma maior permeabilidade aos raios-x). A baixa nitidez é tipica 

de um tecido em formaç~o, cujas fibras ainda n~o apresentam 

ol~ganizaçâo de f in ida 

ósseo primário. 

o que é comum na formaç~o de tecido 

Também se nota, nitidamente nas radiografias tiradas 

após 45 e 60 dias após a inserç~o do implante, a reconstituiç~o 

total da estrutura que o osso possuia antes da fratura. Essas 

regi~es aparecem, nas radiografias, bastante nitidas e brancas. 

A figura 4.1 mostra radiografias dos fâmures que 

receberam implantes da liga TiA16V4. As demais radiografias 

(dos fâmures que receberam implantes de Ti cp, TiA14V4 e Nb cp) 

apresentaram resultados similares 

Os quatro biomateriais em estudo apresentam, a prin

cipio, um comportamento "bioinerte". 
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Fig . 4 . 1 - Radiografias con vencionais dos f~mures que receberam 
implantes da liga TiAl6V4 - 15 , 30 , 45 e 60 d1as . 

4.1. 2 - Análise d o processo d e regenera ç~o do tecido via exames 

hi s t o l ó gicos 

Os exames h istológicos foram conc lu idos apenas nos 

espécimes que receberam implantes de titânio comercialmente 

puro e da l i ga TiA16V4 . 

Os r esu l tad os ob tidos , para a liga TiA 16 V4 , 

seguintes: 

. 15 dias: Em cortes transversais d a metáfise aparece m áreas de 

pi-e> 1 i fel'"aç;;t.o de tecido ósseo espon joso sub per· ioste.::tl com .1.11 ten -

sa atividade osteoblástica e vá~-ios os teoclas tos fot-.nando 
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lacunas superficiais. A atividade osteocítica é normal. Em 

outros cortes, associada à proliferaç~o óssea subperiosteal, há 

prolifet-aç'àl.o conjuntiva, com áreas pobres em colágeno, que 

invade a medula óssea através de soluç'àl.c:> de continuidade do 

osso compacto cortical. Esse tecido transforma-se em osteoblas

tos com a formaç~o de osso trabecular que se projeta para o 

canal medular. No corte longitudinal observam-se proliferaçôes 

de osso trabecular, tanto subperiosteal como endosteal. 

. 30 dias: cortes transversais de metáfise mostrando intensa 

proliferaç~o de osso trabecular (esponjoso) subperiosteal, 

envolvendo toda a superfície óssea. Essa proliferaç~o n~o é 

uniforme, mas forma pt-ojeç'bt:.~s in~egLilares que se continLtam pot~ 

tecido cartilaginoso imaturo. A atividade osteoblástica é 

intensa. A proliferaç~o endosteal também é intensa, com trabé-

culas ósseas substituindo, quase que totalmente, o canal medu-

lat- qLle mostra, no centro, áreas de fibroplasia com vasos 

sanguíneos. Em outros cortes, o osso cortical e;-:ibe rnuitas 

lacunas osteocíticas vazias e sinais de dissoluç~o da matriz 

óssea (necrose) com muitas linhas de cementaç'àl.o. Do periósteo 

prolifera abundante tecido mesenquimatoso rico em matriz e 

n~cleos grandes que se continuam por tecido cartilaginoso 

imaturo, circundando ninho de tecido ósseo trabecular. Aparece 

ainda, entre o periósteo e essa área, lacuna alongada circunda-

da por tecido necrótico. 
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• 4:;, dias: Cor· te transversal de osso cortical com medula óssea 

~01 t. r·· a vt:~ssado por trabéculas ósseas interligadas. !\los es;pc7lÇOS; 

entre elas, aparece tecido medular. Em algumas áreas do córtex 

aparecem ninhos de tecido cartilaginoso. 

60 dia~;: Corte de tecido ósseo compacto com 

discretas trabéculas ósseas proliferando para o canal medular. 

4.2 - "IN VITRO" 

As curvas de polarizaç~o anódica obtidas nos ensaios 

de resist@ncia à corrosào do Ti cp, TiA16V4, TiA14V4 e Nb cp 

('2S: .. t~~c::· a p r·esen ta da~:; n.::1 f i gu r·· <:1 4. :2. 

A excelente resist.ância à corrosào do titânio e de 

suas ligas foi confirmada. 

1 entE~ 1resul tado. 

Nióbio puro também apresentou exce-

~ interessante notar a presença da 

presente em todas as curvas, que se estende até o 

potencial de pite. 

As ligas TiAl6V4 e TiA14V4 apresentaram o mesmo nivel 

d•?2 , .. -esposta, de onde se pode iiYfet··it- que a diminuiçào dE-::· 2~'~ de 

perceptiveis na camada superfi-

cial de ó;üdo. Nióbio comercialmente puro apresentou o maior 
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potencial de pite. 

se observa diferenças significativas entre 

curvas obtidas para um mesmo material, sob condiçôes metalúrgi-

cas difer-entes. 

Os potenciais de pite e de repouso est~o apresentados 

Tabela 4.1 - Potenciais de pite e de repouso obtidos nos 
t-.!ns::;,;~ios de polat-izaç·~o anódica (t-efer"&"ncia: ele--· 
trodo de calomelano saturado). 

::::::::::::::::::::::::::::.":::."::::::::::::"~"""'"""""'"'"'':::::::::::::::::::::::::;:::"-::;::::::::::::::::;::::::::::::::::::::.-:::::::::::::::::::::::::::::=:::::::::::::r···::::::::::::::=::::::::::::-.:::::=:=,"====:=~:r=:::=::::::::::::::::: 

metal potencial de 'potencial de 
pite [V] repouso . l [V] 

:::::=:::·-·-··-··--··-- ---····---·-· -··-·····-······-····-··- -··-· ·-·-·· ·---·---·-·-·-··-·-·-·-·---L--···-·--·-·-·--·-·-·-·--··-·-·- ··--·-··-·- ··=:::-..::=:::::::=-::::::..-;::;::::== 

-r· · 1 · d t ~. ~6* T - '"'4··-· ~ am~na o a quen e ~.~ -u.~ ~ ·-···-·-·-·-·····-····-····-·-··-·-·-·---·---·-----··-----·--·-·--··--·-·-·····-··-·--·-·-···--·-·-·- ---·-----·-·-··-·-·'-·-·-·--·--·-·-·--··-···.j..----··--··-·--·-·-··'-·--·-···-···--·-··-··-··-···--· 
I Ti "-··- -·-c:-·1-" "41'• 1 --n 198 

----~·-·-·-·-·-·····-·-·--·-·-·--·--·-·--·--·-·-'=~··---~~-=:--.:.·--·-··--·--·-·-·-·-·-·-·--··-·--·- --·-· .. ··-·-··-··-·..:.':: .. ~~·-·--·-··--·--·-··-·-t·--··-·-·-·-··-·-·-··::._.~ .............. --.. ·-·-· .. ·-·-·-···-·· 

TiA16V4 lam. a quente 2,02 I -0,294 
-······---··-·-·-·-·--·--·--.:-,_ -~-·=-·~--;-·:v··-4~--·-·-·-:·:·~··:·--·.:~-:.·.··~~~·~·:·-·-··-··-··-··----··-·-··-l---·-·-·-··-···-··-·~:;~··~·~:~1~ .. ---···-·--·-·-.. j· .. --····-·--··-··~~·~~~·~·~;:~·;··-··-··-··-·-·-·-·-

..... H O '-'i ::lo t .. <.:\':::) ... j ...... , .. .. ~- .. .. J 

--=~=-~~~~~~~;~~l===~~=+==~~E~~~~~~= 
I I 

Nb recozido I 2,58 J -0,138 
::::.::::::::::::::::::::::::::-..:=:=::::;;::::::=:=::::::;::::::::::::::::=:::::::.::::::::::::=---====:::::::==:::::--=-_..::::..'-:::::::::::::::::::::::::::::::::::=:=-.=-.:::::::::::::::.---.::::::..::::::::::::::::::::::::::::::.-.;;::;:::::.::;:;:".::;::::::::::::::::::::::::=::::::::: 

*Segundo Müller, I.L. (Comunicaç~o verbal), estes valores n~o 
correspondem aos potenciais de pite do titânio puro; os 
valores corretos s~o superiores a 5,0 V. 
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·~ 

w 
A 

/). TiA1~V4 ~~11'\iii\CM~O ~ qi)Q.t\t(q 
6 TiAl~~4 "a~ ~~.J." 

O TiA14 ~4 11 QS CC\()t \\ 

• Ti lo.min<Ãtko C\ '\ue.ote. 
(i) Ti ''a~ eA$+ • 

+ N b re c.ozi do 
X 'J.Ib rec.o:zicio ~ l~mi n&\cl& G\ frio 

tõ 1 ~------------------------------------------------------------.-q4 o, e 1,0 t.Z t,4 Võ 1,5 2,0 2.2 2,4 2,G 

'l>iF€RéNfA 1>€ POTeNC.tAL, 6.\flV] 

Figura 4.2 - Curvas de polarizaçâo anódica para Ti cp, TiA16V4, 
TiA14V4 e Nb cp. Mediçbes potenciostáticas efetua
das em soluçâo de Hank. 

2.e 



68 

4.3 - ANALISE DAS PROPRIEDADES MECANICAS 

A tabela 4.2 mostra os resultados obtidos nos ensaios 

titânio comercialmente puro. testes i'cir<:Hii 

realizados com dois corpos de prova. 

Tabela 4.2 - Titânio comercialmente puro: resultados obtidos. 

ASTM F 67 89 diz respeito~ justamente~ à 

especificaçâo padrào para o uso do titânio em implantes cirdr-

gicos. V§-se que o metal empregado neste trabalho~ na c:ondiçào 

11--
d.":-.!) c:ast"~ pi'·eenche as de 

escoamento e tensào real máxima. Em relaçào aos valores obtidos 

p,::it··a Cl a 1 CJngamen to, n·2ío é poss:í.. v e 1 ·f <:1Z t7~t- u;na a v a J. iaçào pr·E::ci s:~e:\ 

um<=1 Vf2 z que 

máximo X ruptura). O valor obtido para D módulo de elasticidade 

resultou menor que o conhecido de literatura(~1,0.10 5 MPa /1/). 

As tabelas 4.::::; (~ 4. 4 resultados obtidos 

nos ensaios de traçào das ligas TiA16V4 e TiA14V4, respectiva-

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

Tabela 4.3 - TiAl6V4 Resultados obtidos. 

Tabela 4.4 - TiAl4V4 Resultados obtidos. 

-------------------~=;~;:r~t~~l .... :~~,~~;.~=~!~:;;.:·=·:· 
t .. , ,- ""'" .... d .... ::-:., ... -- .... -\..,. ., n t- I ...,. ' n 11 ·-"3 ... > ... ,..., n · ..... , "'' , .... \":!. I :.;.<::r.l .. J t:: 1:"- .::> LLJc l1lt.. l..J I O M I C \, I I .. /I -...l(:J 

··········-······-·-·····-·--·····-···-··--··-··-·-·-~··~~-~ .. ~~.~.~: ... _l_._ ....... -.... ____ ._._._._. __ ····--l·---·-·--·-·-····-·--··-i··-·--·-·--······-·-·---··t-........................................... l······--······-·····-········-·-
tensào n::~a l má;.;. I' 89::::; I 886 1

1 t~90 1 >Elt)O 
UI' -.• .. , I 

·······----···-·-····-·-·--·-·---·····-··-':..!..~~~:. . ..:.~-·--··-··-·-·-·-··-·····-·-····---·-·+---·-·---·--·-·-·-·i-----·--·-·--·---~··-·--·-·-··--··-·-·-·-··-·-t·············-·--··--·-·-· 

------~::_:~~-------L~2---t--~- ---~~-_l-~<:~~L 
mód. de elasticidade I (FJ646 I 108682 101000 I -

:::::o::o:::::o:::::::::~;:::::::::::::::::::::::::::::::::S!~"~:~~~~:--:~::::::::::::::=::::=::::::::=::=-··l,:::::::::::::=:::::::::::::::::::::::L:::::::::::::::::::...-:::::::::::=L.-:::::::::::::::::::::=::::1:~ .. -":::::::::::::::::::::::::::: 

A nor··ma ASTIVI F 

espec:i.ficaç~o padr~o para 

1108 -· 

o uso da 1 igc:1 fundida de TiA16V4 em 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 
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.L mp 1 ,~n t.es cirúrgicos. Vâ-se que as ligas de TiAl6V4 ~ TiA14V4 

empregadas neste (sob a condiçào metalúrgica ,. i:\S 

cast") 

obtidos para os módulos de elasticidade sào coerentes com dados 

de literatura (~1,1.10~ MPa /1/). 

A tabela 4.5 mostra os resultados obtidos nos ensaios 

de traçào de nióbio comercialmente puro. O teste foi realizado 

com apenas um corpo de prova. 

Tabela 4.5 - Nióbio comercialmente puro 
dos. 

A norma ASTM B 392 - 89 diz respeito à especificaçào 

padrào para vergalhbes de Nb e de ligas de Nb. Diferentemente 

das normas anteriormente mencionadas (para o Ti e para a liga 

TiA16V4), nào é especifica para o uso do nióbio em implantes 

cit~c:tr-(;Jicos. ~~liás, até o pt-esente momento n~~D t:~;·:is;te nenhumc:1 

especificaçàD (para o nióbio) para estas aplicaçbes. 

No entanto, v~-se que os resultados obtidos para o 

nióbio sàD muito inferiores àqueles obtidos para o Ti e suas 

--· 
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5. CUSTOS 

Resumo: este capitulo discute a viabilidade da confecçâo de 

materiais para implantes cirúrgicos no Pais, a partir· de um 

estudo econSmico dos processos de produçâo de nióbio metálico, 

titânio metálico e da liga TiA14V4 via purificaç~o por fundiçâo 

a feixe eletrSnico nas instalaçôes do CEMAR (Centro de Mate

riais Refratários) - FAENQUIL (Faculdade de Engenharia Química) 

-- L. o rena - SP. 

Este é um estudo preliminar e, 

sujeito a futuros ajustes. 

logicamente, está 

Os dados utilizados foram fornecidos por pesquisado-

res do CEMAR. 

Os materiais a serem fundidos e refinados partem das 

seguintes condiçbes iniciais: 

nióbio: Nb 2 0e, comprado da CBMM pelo preço de U$ 14 o kg; 

titânio: esponja, importada do Japâo ao preço de US 16 o kg; 

TiA14V4: TiA16V4, proveniente da EMBRAER - sem preço defini-

do. 

5.1 NIÓBIO 

O processo de obtençâo deste metal 

estágios distintos: 

reduçâo por aluminotermia; 

fusâc1 e refi no; 

apresenta tr-·&s 
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análises e testes. 

Com os dados apresentados na tabela II.1, é possivel 

estabelecer o nivel de produç~o de uma planta piloto, dependen

te do número de fusôes necessárias. 

Para trWs fusôes, é gasto um tempo extra de 11h, 

necessário para: 1 impeza e preparaç~o do equipamento, i'orm.::o\ç~o 

de vácuo, aquecimento. 

Sendo assim, pode-se determinar qual o tempo total do 

processo de obtençâo de nióbio metálico a partir do Nb20e: 

( 8,0 + 7,5 + 6,0 ) + 11,0 = 32,5 h (tempo necessário para a 

obtenç~o de 176 kg de Nb metálico). 

Assumindo uma eficiWncia de 80% na produçâo total, 

pode-se considerar: 

. nümet-o de horas por ano ( 360 dias) • . . • • • • . . . • . . • • . . . 8. 640 11 

. interrupç~o para reparos ....•....••.......•...•..... 1.728 h 

hor·as previstas para produç~o. • • • . . . • • . . . . . • . • . . . . . . 6. 912 h 

Considerando tt-·t?s tusôt:?s, um possi vel ni ve 1 de pr·o

duçâo da planta pode ser: 

6.912 : 32,5 = 212,68 

212,68 X 176 kg = 37.431,68 = 38.000 kg/ano (lingote de 

meta 1 put-o) 
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Observaçâo: se for necessária mais uma fus~o, haverá uma re

duçâc de 16,3% no nivel da prcduç~o; se for necessária uma 5a. 

fus~c, a reduç~o será de 28,3% em relaç~o ao nivel original da 

prodLlÇ~O. 

~-'·-· Cc.[lsumo de energia elétrica: 

Considerando c equipamento instalado, obt~m-se os 

seguintes dados: 

. para a la. fusâo: 

feixe eletr6nico ...•••.••• 8 h X 240 kW- 1.920 

bombas ................... 24 h X 64 kW = 1.536 

aquecimento •.•..•.•..••..• 2 h X :;:;o k.W = 60 

3.:H6 k.W.h 

. para a 2a. fus~c: 

feixe eletr6nico .•••...... 7,5 h X 240 kW = 1.800 

bombas ...•...•.•..•••.•.... 24 h X 64 kW = 1.536 

aquecimento ..•••••.•....•... ! h X 30 kW = 30 

~5.366 kW.h 

• para a 3a. fusào: 

feixe eletr6nico .•.••.....•. 6 h X 240 kW- 1.440 

bcmbas •.•...••...•...••.••. 24 h X 64 kW = 1.536 

aquecimento •......••....••.• ! h X 30 kW- 30 

:,~;. 006 kW. h 

TOTAL NAS TR~S FUSÔES : 9.888 kW.h 
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A tabela 5.1 apresenta números caracteristicos no 

processo de produç~o de nióbio metálico. 

Tabela 5.1 - Necessidades, matérias-primas, produtos e sub
produtos na produç~o de 1 kg de Nb metálico. 

aluminio 

mistLlra 

produto aluminotérmico 

escória 

metal/escória 

perdas em reduçào 

lingote bruto 

lingote usinado 

número de fuse:!es 

energia elétrica 

---==--·---- ·----======== 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

unidade 

kWh/kg 

2,21 

0,83 

:::;; ,04 

1,37 

1,46 

0,18 

0,03 

1,00 

0,90 

3 

:':·6' 18 

Custos: para o cálculo dos custos, sào considerados 

os custos variáveis e os custos fixos. 

Custos variáveis: matéria-prima + energia elétrica + 

materiais secundários + transporte & frete + despesas gerais. 

Custos fixos: salários + taxas + depreciaçâo + manu-

tençào. 

A seguir s~o apresentados cálculos de previsâo orça-

mentária para uma planta de produçào de nióbio metálico, obtido 

a partir de Nb2De, com 3 fust:':IE~s e capacidade para 38.000 1--.:g /ano 

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

cidos pela CEE, em 27/10/92: crS 768,011560; sobre o valor do 

dólar comercial em 27/10/92, pela EXPRINTER Casa de Câmbio: cr$ 

7.510,00; e sobre o valor do kg de aluminio 99,7% pureza pela 

CBA: crS 12.650,00 + 4% CPI. 

Custos variáveis: 

Nb2 0e················38.000 X 2,21 X 14 = US 1.175.720,00 

f.'.Hum:.í.nio •..•.•....... :::.\8.000 X 0,83 X 1,7518 = US 

energia elétrica •.•.• 38.000 X 56,18 X 0,1023= U$ 

=·5. 262' 00 

218.320,00 

restante (considera-se US 0,01 por kWh) = US 21.029,00 

U$ 1.470.331,00 

Custos fixos: 

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

Custos fixos = U$ 367.583,00 

TOTAL: U$ 1.837.914,00 

* Preço do kg de Nb metálico: U$ 48,37 

Observaç~o: um fator que n~o foi considerado nos 

cálculos diz respeito à possibilidade de reaproveitamento de 

alguns produtos/sub-produtos obtidos na produç~o de lingotes de 

nióbio metálico. 

Esses produtos/subprodutos podem ser reutilizados em 
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a 1 gum estág ia do processo de produçâo c>u comercializados, 

gerando "créditos" em ambos os casos. 

Por e:·,emplo: 

- escória obtida na etapa de reduç~c aluminotérmica: consiste 

basicamente em alumina. Se purificada, pode ser comercializada. 

Inclusive, a alumina é uma cerâmica fina que pode ser utiliza

da, dentt-e outras aplicaçtíf:?s, como biomaterial, seja em "coa

tings" de implantes metálicos, seja como material de implante; 

- escória obtida na etapa da purificaç~o: análises quimicas 

desse subproduto indicam que contém cerca de 60% de Nb; pode 

ser comercializada com aciarias que produzam a liga FeNb. 

O kg do lingote de nióbio metálico importado está 

taxado em US 75,00; portanto, sob o ponto de vista econ8mico, o 

processo de procluçàc:> de Nb metá 1 i co em uma planta pi 1 o to como a 

do CEMAR é viável, uma vez que o preço do kg do lingote caiu 

sensivelmente (36%) em um primeiro estudo orçamentário. 

5.2 TITANIO 

O processo de obtenç~o deste metal também apresenta 

tr··&s estágios: 

- reduç~o por aluminotermia; 
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fus~o e refino; 

- análises e testes .. 

Utilizando-se os dados apresentados na tabela III.2~ 

estabelece-se o nivel de produçâo da planta. A fusâo e refino 

do titânio necessita de 2 fusbes.~ gasto um tempo extra de 8 h. 

Sendo assim, o tempo total do processo de obtençâo de 

titânio metálico a partir da esponja é: 

( 7,0 + 6~0 ) + 8,0 = 21,0 h (tempo necessário para a obtençâo 

de 120 kg de Ti metálico). 

~onsiderando-se 2 fusôes e 6.912 horas previstas para 

a produç~o anual, um possivel nivel de produçâo pode ser: 

6912 : 21,0 = 329,14 

329,14 X 120 = 39.496,80 ~ 40.000 kg/ano (lingote do 

metal puro) 

Consumo de energia elétrica: 

. para a la. fusâo: 

feixe eletrSnico •.••.•.•.. 7 h X 240 kW = 1.680 

bombas .•.•.•.••••..••.••• 24 h X 64 kW = 1.536 

aquecimento ..•.•.••.•.•..• 2 h X 30 kW = 60 

:::;;.276 kW.h 
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par-a a ...., -· fus~o: . ..::.a • 

1'ei:<e eletr-ônico. . . . . . . . . .6 h X 240 kW = 1.440 

bombas. . . . . . . . . . . . . . . . . . .24 h X 64 kW = 1. ~·36 

aque?cimen to. . . . . . . . . . . . . . . 1 h X 30 kW = 30 

3. 006 k.W. h 

TOTAL NAS DUAS FUS~ES : 6.282 kW.h 

A tabela 5.2 apr-esenta númer-os car-acter-!sticos no 

pr-ocesso de pr-oduç~o de titânio metálico. 

Tabela 5.2 - Pr-oduç~o de 1 kg de titânio metálico - nú1T1er·os 
cat-acter-!sticos. 

=:::::::::".:::====--

esponja 

alumínio 

1 ingc)te bt-uto 

lingote usinado 

númer-o de fusbes 

enet-gia elétr-ica 

kg 

kg 

kg 

kg 

kg 

unidade 

kWh/kg 

1,77 

L~, 72 

1,00 

0~90 

,_., ·-=·-=::: 

Custos: a seguir- s~o apr-esentados cálculos de pr-e-

vis~o orçamentár-ia par-a uma planta de pr-oduç~o de titânio 

metálico~ obtido a par-tir da esponja, com 2 fusbes e capacidade 

par-a 40.000 kg/ano de Ti pur-o. 
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Custos variáveis: 

esponja •.•....•......•• 40.000 X 2~59 X 16 = U$ 1.657.600~00 

aluminio ••...•••......• 40.000 X 1~77 X 1~7518 = U$ 124.027~00 

energia elétrica ..•.... 40.000 X 52~35 X 0~1023= US 214.216~00 

restante (considera-se US 0~01 por kWh) = US 20.940~00 

U$ 2.016.783,00 

Custos fixos: 

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

Custos fixos = U$ 504.195,00 

TOTAL : U$ 520.978,00 

* Preço do kg de Ti metálico: U$ 63,02 

Observaç~o: Também n~o foi considerado nestes cálcu-

los~ tal como nos cálculos referentes aos custos do nióbio~ a 

possibilidade do reaproveitamento de alguns produtos/subprodu-

tos obtidos na produç~o de lingotes de titânio metálico. 

Um e:-:emplo: 

A alumina também é a escória predominante na etapa de 

reduç;t(cl alwninotérmica do titânio. Se pL.trificada~ pode ser 

comercializada. 

ESCOLA DE ENC:NHARlA 
BIBLIOTECA 
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O kg do lingote de titânio metálico importado está 

taxado em U$ 100,00; portanto, sob o ponto de vista econômico, 

o processo de produç~o de Ti metálico em uma planta piloto como 

a do CEMAR é bastante viável, uma vez que o preço do kg do 

lingote caiu 37% em um primeiro estudo orçamentário. 

5.3 TiA14V4 

O processo de obtenç~o de TiA14V4 a partir de TiA16V4 

é bastante simples: consiste em uma única etapa de fusâo/refino 

por feixe eletrônico por um periodo de 7 h. Ao se aquecer 

TiA16V4 até seu ponto de fusâo, parte do aluminio da liga 

evapora e·condensa nos painéis refrigerados da câmara de fusâo. 

Torna-se dificil apresentar cálculos de previsào 

orçamentária para uma planta de produçào de TiA14V4, obtido a 

partir de TiA16V4, por dois aspectos importantes: 

- nâo se tem conhecimento de nenhuma planta similar, a nivel 

mundial; 

- para ser viável economicamente no Pais, a planta deve usar 

como matéria prima "retalhos" de TiA16V4 usado na indüstt-ia 

aeronáutica e a EMBRAER, que até 1991 era a maior fornecedora 

desses "retalhos", está passando por serissima crise financei-

1.-a. 
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6. orscussi:Xo 

6.1 TIT~NIO CP, TiA16V4, TiA14V4 

Titânio comercialmente puro e a liga TiA16V4 s•o~ 

atualmente, dois dos materiais para implantes mais utilizados 

em cirurgias dentárias e ortopédicas. A liga tem sido freqilen-

temente preferida ao metal puro devido às suas melhores pro

priedades mecânicas associadas a uma boa resist3ncia à cor

ros~~o, características necessárias nos implantes em tecidos 

dut-os. 

Contudo, antes da introduç~o da liga TiA16V4 no "uni

verso dos biomateriais" n~o havia nenhLlm estudo publicado 

tratando de suas propriedades como material biocompat.ivel nem 

tampouco de seu comportamento biológico. 

literatura a respeito. 

Ainda hoje há pouca 

Publicaçôes muito recentes (de 1989 para cá) 

apresentado evid3ncias experimentais de que peças implantadas 

de titânio puro s~o circundadas por mais osso; conseqilentemen

te, s~o melhores por serem mais rigidamente fixadas do que a 

liga TiA16V4. O mecanismo responsável por esta diferença nâo é 

bem conhecido, mas sabe-se que tem a ver com a presença do 

alumínio na liga. 
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A liga TiA14'v'4, que está sendo "apr-esenta da" pi~ 1 a 

primeir-a vez neste tr-abalho de disser-taç~o (pois n~o há, até o 

moinento, nenhuma pesquisa publicada a 

toda es~pE·cic:i l.. 

iTI (·?. S 1T1 C:\ S car-acter-isticas mecânicas ( à terr1 per· a tu t'· .::~ ambit:11Yte) da 

e tc:\ii'l bém as mesmas car-acter-isticas 

com a r-esistância à cor-r-osào, com a vantagem de ter- 2% a menos 

de aluminio na liga (ou 33% do total de aluminio na liga). Isso 

é muito impor-tante, pois 

de suma impor-tância 

vida deste implante. 

Recor-dando o que já foi mencionado neste tr-abalho, no 

i t.em 2. 1. • 2 ~ 

Quando e V s~o adicionc:\dos ao Ti 

concentr-açbes, a r-esistância da liga aumenta consider-avelmente. 

é estabilizador- da fase a e o V é estabilizador- da 1"\ 
IJ • 

CJ:; c:lois:; junteis fazem com qut.~ tr-··ansi ç;:;)ci cle:i~:; 

St~ndo assim é possivel encontr-ar- estas 
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fases à temperatura ambiente. 

A adiç~o de 6% de Al estabiliza a fase a, resultando 

,:.dém disso, aumenta o nivel de 

resist&ncia mecânica a altas temperaturas. 

Os 4% de V aumentam o nivel de resistência mecânica 

através de dois mecanismos: por soluç~o sólida substitucional e 

poi·- i!:?~:;tc:~bil:Lz,;.lçàc:i d<i:\ fcl~af:.' (3 na teinpt:?.r·atul·-a clmbiente. 

como se pode ver, a liga necessita dos 6% 

de Al quando sua aplicaç~o é requerida para a indústria aeroes-

pacial (motivo pela qual ela foi desenvolvida). Na "indLh>t.l'"ia" 

biomédica ó Al se faz necessário mas n~o nesessariamente na 

composiçào de 6% na liga. J.t1 o V, nc:~ cornposi ç~o dE! .·1 •l 
•-t I. , é ·fund<:l ..... 

mental. 

Este é um assunto que merece ser discutido, uma vez 

que muitos artigos mencionam a alta toxidez deste últlmo ele-

1nen t.cl. 

Embora a toxidez intrinseca do vanádio seja bern 

conhecida, estudos recentes afirmaram que sua presença na liga 

Ti-Al-V n~o demonstrou ser responsável pela toxidez do implan-

t:.t::.• N 

Segundo esses estudos, ânions de vanádio 

grande solubilidade e, certamente, s~":\o d .i. ~:~so 1 v idos no p t". i. 1n0::· .i. I'"D 

banho elet.rolitico durante a preparaçào do material. 
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Esses sào temas polêmicos, que ainda permanecem em 

aberto e que merecem ser mais profundamente estudados. 

Em relaçàa aos resultados obtidos nos ensaios de 

tt-açào, é interessante observar que os obtidos com as ligas 

TiA16V4 e TiAl4V4 preencheram todos os requisitos mecânicos 

E?S ti pu l. ados pelas normas ASTM F 67-89 e ASTM F 1108-88. Os 

nào há nec~ssidade, portanto, de se fazer quaisquer tratamentos 

térmicos e/ou mecânicos a fim de se obter as 

6.2 NIÓBIO CP 

NCls ens.::~ios '· c:\ j <\ fD:i. 

mencionado anteriormente no item 4.3, os resultados obtidos 

para o nióbio foram muito inferiores aos obtidos para o titânio 

(-?. SL\a.-r;; 1 ig<-a-::.;. 

O valor da resistância máxima à traçào, obtido no 

ensaio do nióbio, resultou em aproximadamente metade do valor 

obtido para o titânio cp e em ~~ 1/5 do valor obtido para as 

ligas TiA16V4 e TiA14V4. Isto torna inapropriado o seu uso (na 

candiçàa metalúrgica recozida) em aplicaçbes médicas ligadas a 

implantes, onde maior resistência mecânica é requerida. 



85 

O n ióbio nào foi ensaiado sob a cond iç~io "as ce:\s t" e 

sim sob a condi çào r·ecoz ida, onde passou por uma série de 

processos termo-mecânicos (aquecimento, reduçbes de área via 

s~"iag ing etc. ) , já mencionadas no item 3.3. O objetivo desse 

procedimento foi de, justamente, elevar a resist~ncia mecânica 

ciD metc:tl puro via refino de grào. IssD foi Dbtido, mas em grau 

ainda bastante insuficiente. Como D nióbio apresenta uma larga 

i·-eç)iào plástica, alta temperatura de recristalizaçào e nào 

possui fases alotrópicas, é relativamente insensível a parâme-

tros de deformaçào, o que significa inferir que é iiopo~ss:;.l. ve 1 

aumentar substancialmente sua resistência mecânica e tenacidade 

por intermédio de tratamentDs mecânicos e/ou térmicos usuais. 

Sendo assim, para que o nióbio possa ser introduzido 

nD papel dos biocompativeis, devem ser utilizadas técnicas; c:lt::: 

inetalut-·gia do pó comp,:::.ctaçào, ti"· aba 1 ho i:':\ 

quente em combinaçào com aumento de resistência mecânica via 

di.spersóides. Sào processos complexos e ainda onerosos, mas 

cujas pesquisas estào em pleno desenvolvimento no Pais. 

Um exemplo é o que está sendo desenvolvidD no CEMAR -

FAENQUIL (Lorena- SP). A tecnologia em desenvolvimento baseia-

se em hidrogenaçào, moagem do NbH, desidrogenaçào e recristali-

zaçào. Os conceitos pub J..i cado·:s dt? 

custo estào em andamento. O dispersóide utilizado 
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nas pesquisas do CEMAR é o TiOz. A tabela 6.1 mostra o efeito 

desse dispersóide sobre as características mecânicas do Nb. 

Tabela 6.1 - Efeito do dispersóide Ti02 sobre as propriedades 
mecânicas do nióbio /58/. 

"'"""''''"'''""''''''''''"'"'=====:::=======7"==========-"::::==::::==7"======;;::==========7"=::=======7"======"==::======r-·==7":::===::=7"'===::==-.::::=::r===::===::==::=-"'=======~"'"i"'''"""'"''"=7"'""':::::::::::::::====::= 

resisti?ncia à traç~o res. ao 1 res.máx. I along. 
I escoa/o I [N/mm 2 ] ['l.] 
I [N/mii'f!] i I 

..................................................... - ........... ,_,, ......... , ... _,,___________________ ................................................................................. L. ........................................... - ........... L. ............................ ____ ,,, ................. l.. ............................... ,, __________________ , 

-~~=~-~-----~~~~;~~-~;-~~~~~~--].~~:._g_.~:.. .... ~:~~--sg_!:~!E§~~-!.~i..~.~g-··-·-·-·-·----J ..... ___ , __ .... _2~~~!.; ___ ... ______ ti ___________ ~ .. ~-;-~2:.~L-~=~tC~~~=~~:--~-;~:~~~= 
Nb + 1% Ti~ - compacta;o e I 926 1100 20,8 

------------------·------------·---------·---------------~-~~=~~~~J:..:::f.:.ÇJ.:l.:..9.. ____ +---t-----I------~-----
Nb + 3% Ti02 - compactaç~o 988 1025 l 1,3 ---------------·------------·-·-·-·--·----------·---------------·--·-·-----------------------·-·-.. ·~-----·-·-·- .. -------------·+-----------------·-------·------+----·------------·----' .. ---............. ___ _ 

~''-lb + ::::;i~ TiCb_ ---· compacta;o e I 746 I B'70 ~ 16,1 

=====.::::::_~=L=~===L== 
aspecto diz 

especifica do nióbio cp: 8,6 g/cm3 contra 4,5 g/cm 3 do titânio 

cp. Esta é uma caractefistica de muita importância, que 1nv1a-

biliza o seu impl<:tntes t'"f? 1 a tiva1nen te gr-andes (como 

f~mures, quadris etc.), pois; ser~o muito pesados gerando n~:~--

açbes adversas ao paciente. 

Devido a esse fator limitante, o uso do nióbio como 

biomaterial deverá ser restrito ao campo da odontologia, como 

um provável substituto do Ti cp (e n~o da liga Ti-Al-V). 

Cabe a pesquisas futuras a detenninaç~•.::J dt::! u1n "ponto 

ótimo", dentt··o da + d .i-:;:; pt:-:! t'" ~:;ó .i. d E'!S '' , 
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que confira ao nióbio caracteristicas mecânicas similares às do 

titânio comercialmente puro. 
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7. CONCLUSÕES 

O titânio comercialmente puro (biomaterial que já vem 

sendo utilizado como implante cirúrgico há vários anos com 

resultados satisfatórios), importado sob a condiç~o de esponja 

e purificado, fundido e refinado no Brasil nas instalaçbes do 

CEMAR-FAENQUIL apresentou resultados ligados à resist~ncia 

mecânica e resist~ncia à corros~o compatíveis com os dados 

conhecidos de literatura. Nào há variaç~o perceptivel no poten-

c:i.õd de pite (potencial de breakdown) das amostras ensaiadas 

<:;;otJ a condiçi::'lo ini="?talúrgica "as cast" E~ laminada a quente. Nos 

ensaios "in vivo" apn:?sentou cat-actet-isticas de b:Loinét"·c:L:-i\. ("'\ 
;:~eu 

beneficiamento até grau 2 de pureza em uma planta - piloto como 

a do CEMAR~FAENQUIL é viável economicamente, com uma reduçào 

nos custos de 36% em relaçào ao metal importado; essa reduç~o 

pode ser ainda maior se novos cálculos forem feitos levando-se 

em consideraç~o o reaproveitamento de alguns produtos/subpro-

O nióbio comercialmente puro, extraído e bt"~n E.· ·f i c i ad C:i 

(até grau 2 de pureza) totalmente no Brasil, apresentou resul-

tados condizentes à literatura geral, pois até o momento nào há 

literatura especifica no que tange às suas propriedades para 

usos em implantes cirúrgicos. Esses resultados sào os seguin-

nelaçào às; propriedades mecânicas ........ ! ... 
':'::;l.J I..J 

condiçào recozida, baixos valores de 

(cerca de metade dos valores obtidos nos ensaios de traçào do 

titânio comercialmente puro), o que inviabiliza a sua aplicaçào 

--
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ç~o da resist~ncia mecânica necessária. Nos ensaios 

um f21 f~V<::iclo pott-:::ncial clt:' pitE!, 

superior aos obtidos com os demais materiais em estudo. Nào há 

pt-:!1·-cept.í.vel no pite 

ensaiadas sob a condiçào recozida e recozida/ laminada a frio. 

No<::; en~saios "in vivo" apresentou caracte- risticas de bioinér-

Seu beneficiamento até grau 

piloto como a do CEMAR-FAENQUIL é v·ic~r.\/el economicamente, com 

no~5 c:L.l~~tos dt:? ao metal importado; 

tal como para c:om o titânio comercialmente puro, essa 

pDdf2 ~set-· ainda maior se forem considerados o reaprDveitamento 

de produtos/subprodutos de ern rnaior· 

TiA14V4, apresentada pela primeira vez neste 

tr-ê\bi::t.l ho, .;:,pt···e~:;en tou n2sul tados 1 i<Jados pr-o p ,.-·:i. t:::d i::id es 

mecânicas e resist~nc:ia à c:orrosào muito similares aos obtidos 

T:i.Al6'v'4 que, por- sua 1·-f=:·::;u l t<::..dos 

condizentes c:om a literatura espec:ific:a que trata de seu uso em 

de pite da~:; amo~:; tt·-as 

l<::tminada a qt .. lf2n te. 

a c:ond i ç·ào 

ensaios "in -...; j, \/C)'' 

11 ••• -
c:\:-...; 

,-apr-(2s;en tou. 

características de bioinércia. Este estudo deve ser aprofundado 

a fim de se investigar a tend~ncia de menor toxidez dessa liga 

em relaç~o à TiA16V4, devido à menor porcentagem de aluminio. 
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8. SUGEST0ES PARA TRABALHOS FUTUROS 

Estudo aprofundado do diagrama de fases ternário Ti-Al-V, com 

o objetivo de se determinar qual o minimo teor de aluminio que 

pode ser usado na liga de tal maneira que nâo haja diminuiçâo 

das propriedades mecânicas à temperatura ambiente. 

- Continuaçâo da pesquisa ''presença de aluminio no implante 

ve1rsus t-eaçâcl biológica" ·- realizaçâo de e:·:ames histológicos 

minuciosos nas reg ib€·?5 circ:unv i z inhas ao implante. 

- Desenvolvimento do biomaterial Nióbio via metalurgia do pó + 

adiçâo de dispersóides - obtençâo de caracte~isticas mecânicas 

similares às do titânio comercialmente puro. 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 



REFER~NCIAS BIBLIOGRÁFICAS 

1 - BANNON, B.P. MILD, E.E. Titanium alloys for biomaterial 
application: an overview. In: LUCKEY, H.A., KUBLI Jr., 
F. Eds.). Titanium alloys in surgical implants. 
Philadelphia, Pa.: American Society for Testing and 
Materials, 1983. p.?-15. (ASTM. STP, 796). 

2 - LUDWIGSON, D.C. Requirements for metallic surgical 
impiants and prosthetic devices. Metals Park, Ohio: 
American Society for Metals, 1965. p.2-. 

91 

3- BOTHE, R.T., BEATON, L.E., DAVENPORT, H.A. Reaction of 
bone to multiple metallic implants. Surgery, Gynecoiogy 
and Obstetrics, v.71, p.598-602, 1940. 

4 - LEVENTHAL, G.S. Journal of Bane and Joint Surgery, v.33A, 
n.2, p.473-, Apr.1951. 

5- LAING, P.G., FERGUSON, A.B., HODGE, E.F. Biomedicai 
Materiais Research, v.l, p.135-, 1967. 

6 - RHINELANDER, F.W. Journai of Biomedical Materiais 
Research, v.1, p.135-, 1967. 

7- HOCHMAN, R., MARECK, M. In vivo evaluation of mechanical 
and corrosion characteristics of titanium and Ti-6-4 
ELI. In: MATCOM, 1974, Detroit. Proceedings ... 
Detroit: ASM/AIME, 1974. 

8 - HILLE, G.H. Journai of Metais, v.1, n.2, p.373-, 1966. 

9- WILLIAMS, D.F., MEACHIM, G. Journai of Biomedicai 
Materiais Research Symposium, V.5, n.1, p.1--, 1974. 

10 - LAING, P.G. Tissue reaction to biomaterials. In: 
SYMPOSIUM ON RETRIEVAL AND ANALYSIS DF ORTHOPEDIC 
IMPLANTS, 1977, Gaithersburg, Md. Washington: 
National Bureau of Standards, 1977. p.31- (Special 
Publication, 472). 

11 - SOLAR, R.J. Corrosion and degradation of impiant 
materiais. Philadelphia, Pa.: American Society for 
Testing and Materiais, 1979. p.259-273. (ASTM. STP, 684) 

12- JOHANSSON, C.B. et al. A quantitative comparison of the 
cell response to commercially pure titanium and 
Ti-6Al-4V implants in the abdominal walls of rats. 
Journal of Materiais Science: Materiais in Medicine, 



v.3~ p.126-136, 1992. 

13 WILLIAMS, D.F. Biocompatibility of clinicai implant 
materiais. London~ CRC Press, 1972. v.l. 

92 

14 - JOHANSSON~ C.8. et al. Journal of Biomedical Engineering, 
v .1.1' p. ::::.·-, .19f3<7'. 

15- JOHANSSON, C.B., ALBREKTSSON,T., THOMSEN,P. Clinicai 
implant materiais. Amsterdam: Elsevier~ 1990. v.9, 
p.s:=.-. 

16- JOHANSSON, C.B. et al. [Trabalho a ser publicado]. In: 
Journal of Materiais Science~ Materiais in Medicine, 
v.3, p.126-136, 1992. 

1 "i' ..... SCH?~EFFER, L.. DE':!tf2r .. ·mina<;:àc:l dE! pa;'-~'iimetr·os.; dt.~ con -t'ot'"i'naç:~\o 
mecânica no forjamento de ligas de titânio. In: 
CONGRESSO BRASILEIRO DE CI~NCIA DOS MATERIAIS, 5, 1982, 
Porto Alegre. Anais ••• Porto Alegre: PPGEMM/UFRGS, 1982. 
\I • 2, p • :-:.1-60 . 

18 ALMEIDA, T.F. Titânio: perspectivas brasileiras. In: 
CONGRESSO ANUAL DA ASSOCIAÇ~O BRASILEIRA DE METAIS, 41, 
1986, S~'::ío Pau 1 o. 

19- PAGNAND, C.A.G., RDVER, C.F.S. Produç~o de titânio puro 
no Brasil. Palestra apresentada no 11° Seminário 
Nacional de Forjamento, Porto Alegre, 1991. 1"/p. 

20- 8RICK, R.M., PENSE, A.W., GORDON, R.B. Structures and 
properties of engineering materiais. New York: McGraw
Hill, 19T?. 

21 - OSAKA TITANIUM. Titanium sponge. Amagasaki, 1961. 

.... ; .-··, 

. .:: ... ::. Industrial and engineering materiais. New 
York: McGraw-Hill , 1975. 

CCJND I 1"1ET Gr··ltJL. 
Bt:~;--·:Lin, 1c.i66. 

Krefeld properties of Condimet AlV64. 
(Titanium Engineering 8u11etin, 1/2). 

24- VAN NOORT, R. Titanium~ the implant material of tod~t· 

Journal of Materiais Science, v.22, p.3801-3811, 1987. 

25 - BRtME, J. Titanium and titanium alloys, biomaterials of 
preference. Revue de Métallurgie, Mémoires et ~tudes 
Scientifiques. p.625-637, Oct.1989. 

26- HEIMKE, G. et al. International Journal of Artificial 
Organs, v.S, p.207-, 19d2. 



27 - PILLIAR~ R.M. Clinicai Orthopedic, v.176~ p.42-, 1983. 

28- ROBERTS~ W.E. et ai. American Journal of Orthodontics, 
v.95, p.95-, 1984. 

29- SCHROEDER, A. et ai. 
v.9, p.15-, 1981. 

Journal of Maxillofacial Surgery, 

93 

30- DOBBS. H.S., SCALES, J.T. Behavior of commercially pure 
titanium and Ti-318 (Ti-6AI-4V) in orthopedic implants. 
In~ LUCKI:::Y, H.í.;., I<LJBLI .'Jt-., 1::·. (Ec:ls.). Titanium alloys 
in surgical implants. Philac:lelphia, Pa.~ American 
Society for Testing and Materiais, 1983. p.173-186. 
( At>TI'1. STF', 796) 

31 - ATWOOD, A.D. Journal of Prothetic Dentistry, v.51, p.801-, 
.1.984. 

··:·· .--, ... :• .. ::. EMNEUS, H., STEURAM, V., BAECKLLJND, J. Acta Orthopedics 
Scandinavica, v.30, p.226-, 1960. 

33 BABIOR, B.M.,KIPNES, R.S., Curnette, J.T. Journal of 
Clinicai Investment, v.52, p.741-, 1973. 

34- KELLOG, E.W., FRIDOVITCH, J. Journal of Biological 
Chemistry, v.250, p.8812-, 1975. 

35- STEINEMANN, S.G., PERREN, S.M., MüLLER, M.E. Titanium 
alloys as metallic biomaterials. In~ LUCKEY, H.A., KUBLI 
Jr, F. (Eds.). Titanium alloys in surgical implants. 
Philadelphia, Pa.: American Society for Testing and 
Materiais, 1983. p.1327-1334. (ASTM.STP, 796) 

36- THERIN, M., MEUNIER, A., CHRISTEL, P. A histomorphometric 
comparison of the muscular tissue reaction to stainless 
steel, pure titanium and titanium alloy implant 
materiais. Journal of Materiais Science: Materiais in 
Medicine, v.2, p.l-8, 1991. 

37 - STEINEMANN, S.G. Corrosion of impiants aiioys. In= 
BIOMATERIALS SYMPOSILJM: TECHNICAL PRINCIPLES, DESIGN AND 
SAFETY DF JOINT IMPLANTS, 3, 1987, G5ttingen. 

38- GOLD, J.M., SCHIMIDT, M., STEINEMANN, 
Physica Acta, v.62, p.246-, 1989. 

Helvetica 

39 - SIMPSON, J.P. Biological and biomechanical performance of 
biomaterials. Amsterdanu Elsevier, 1986. p.63-. 

40- GOLD, J.M., SCHIMIDT, M., STEINEMANN, Clinicai 
implant materiais. Amsterc:lan: Elsevier, .1.990. v.9, 



p. (:J9-. 

41- ERICSON, L.E. et al. The bane biomaterial interface. 
Toronto: University of Toronto, 1991. 

42 - GOODMAN, W.G. 
.1986. 

Kidney International, v.29~ 

94 

43- ZITTER, H., PLENK Jr., H. Journal of Biomedical Materiais 
Research, v.21, p.881-, 1987. 

44- FRAKER, A.C. et al. 
1980. p.2447-. 

In~ TITANIUM 80. New York~ Plennum~ 

45 - STEINEMANN, S.G. Corrosion of titanium and titanium 
alloys for surgical implants. Philadelphia, Pa.; 
American Society for Testing and Materiais, 1983. 
p.1.3T!.-·-1:::79. 

46- LUCKEY, T.D., VENUGOPAL,B. Metal toxicity in mammals. 
New York: Plennum, 1977. 

47 - STEINEMANN, S.G. Evaluation of biomaterials. Chichester: 
Johri Wiley, 1980. 

48- STERN, M., GEARY, A.L. Journal of Electrochemical 
Society, v.104, p.56-, 1957. 

49- STERN, M., WELSERN, E.D. Proceedings of the ASTM, v.59, 
p • 1280·-' 1 C( 59,. 

50- FRAKER, A.C. et al. Surface preparation and corrosion 
behavior of titanium alloys for surgical implants. ln: 
LUCKEY, H.A., KUBLI Jr., F. (Eds.), Titanium alloys in 
surgical implants. Philadelphia, Pa.: American Society 
for Testing and Materiais, 1983. p.206-219. (ASTM .. STP, 

51 - BORDIGNON, P.J.P. Niobium: an overview about reserves 
supply - demand. In~ STATUS SEMINAR - NIOBIUM 
TECHNOLOGY, 1984, Guaratinguetá, SP. 
Proceedings ... Lorena: Fundaç~o de Tecnologia Industrial, 
.1.984. v.4 

52 GLADMAN, T., DULIEU, D., MciVOR, I.D. Structure property 
relationships. In: MICROALLOYING, 1975, Washington. 
p.l-3. 

53 - IRVINE, K.J. The development of high - strength 
structural steels: strong, tough structural steels. 



95 

Philadelphia, Pa.g Institute for Scientific Information, 
1967. (ISI Report~ 104). 

54 - COMPANHIA BRASILEIRA DE METALURGIA F MINERAÇAD. Nióbio~ 

caracteristicas, aplicaç~o~ consumo. Arclxá [198-J 22p. 

55- STUART, H., HEISTERKAMP, F. In: FERROALECIONES, 1982, 
ILAFA, Santiago. p.61-. 

56 - McDONALD, W.K. Fabrication of niobium and niobium alloys. 
Albany: Teledyne Wah Chang Albany, 1981. Publicaçâo 
in tet··na. 

57 KREHL, M., PETZOV, G. Production of niobium powders and 
their P/M processing. In: STATUS SEMINAR - NIOBIUM 
TECHNDLOGY, 1984, Guaratinguetá, SP. Proceedings ... 
Lorena: Fundaçâo de Tecnologia Industrial, 1984. v.3 

58- SCHIDER, S. et al. Dispersionsgehartetes Niob für 
Hochbelastet implantate. In: INTERNATIONAL PLANSEE 
SEMINAR, 11., 1985, Reutte Tirol, Austria. p.9-36. 

59- SCHIDER, S. et al. Tantal und Niob, zwei neue Werkstoffe 
for Implantate in Vergleich mit anderen 
Implantatwerkstoffen. In: PLANSEE SEMINAR, 10., 1981, 

Metallwerk Plansee, Reutte, Austria. v.2, p.131-160. 

60 - LANDOLT, BõRNSTEIN. Magnetische Eigenschaften. Berlin: 
Sp1··· inger, 1 t762. 

61- KUBASCHEWSKI, O., EVANS, E.C., ALCOCK, C.B. 
thermochemistry. london: Pergamon, 1967. 

Metallurgical 

62 - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard 
specification for unalloyed titanium for surgical 
implant applications~ F 67-89. Philadelphia, Pa., 1989. 
3p. 

63 - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard 
specification for Ti6Al4V alloy castings for surgical 
implants: F 1108-88. Philadelphia, Pa., 1989. 2p. 

64 - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard 
specification for niobium and niobium alloy bar, rod, 
and wire~ B 392-89. Philadelphia, Pa., 1983. 3p. 

65 - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS. Standard 
guide for descaling and cleaning titanium alloy 
surfaces~ B 600-91. Philadelphia, Pa., 1991. 2p. 

66 - GENTIL, V. Corros~o. Rio de Janeiro: Guanabara Dois, 



.1982. 

67 - ASSOCIAÇ~O BRASILEIRA DE NORMAS T~CNICAS. Determinaç~o 
das propriedades mecânicas à traç~o de materiais 
metálicos: MB-4. Rio de Janeiro, 1977. 

96 



97 

AP~NDICE I 

TECNOLOGIA DO FEIXE DE EL~TRONS 

!.l-Desenvolvimento da tecnologia do feixe de elétrons 

Devido à necessidade de vácuo para sua exist§ncia, a 

tecnologia do feixe eletrSnico está diretamente relacionada com 

os avanços da engenharia de vácuo. 

Os primeiros experimentos desenvolvidos por Marcelo 

Von Pirani n~o foram bem sucedidos /I.l/, pois os requisitos 

básicos de focalizaç~o e direcionamento do feixe e os 

equipamentos de vácuo ainda eram primitivos e n~o permitiam 

operaç~o satisfatória. 

A partir dos anos 30, os sistemas de focalizaç~o se 

aperfeiçoaram (Manfred Von Ardenne e R.Ruhle) e as primeiras 

lentes magnéticas apareceram /I.l/. Com o desenvolvimento dos 

sistemas de alto vácuo na década de 50, vários centros de 

pesquisa passaram a investir na tecnologia do feixe de 

E-:d étt-ons. 

~~tualmente, as aplicaçôes desta tecnologia s~o cada 

vez mais diversificadas e novos processos surgem, sempre c:om 

uma crescente c:om 

computadorizaç~o dos processos. 

Basicamente, a gama de 

elétrons engloba: soldagem, fusào 

ê.iLl tomc:1 ti.=~ a ç~ c 

processos via feixe de 

e refino, tratamentos 

ESCOLA DE ENGEH1-1AR!A 
DIBLIOTEOA 
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tér-micos, pr-ocessos nâo tér-micos par-a a micr-oeletr-Snica, 

car-acter-izaçâo e ,:,nál i se de super-f .í.cies, técnicas de r-adiaç~o e 

outr-as /!.1/. 

A pr-eocupaçâo de vár-ios países desenvolvidos como 

Alemanha, EUA, CEI, Gr-â-Bretanha e Japâo têm fomentado a otimi

zaçâo dos pr-ocessos e ampliado a gama de aplicaçbes. O Brasil 

se inser-e neste contexto, desenvolvendo e aper-feiçoando a 

tecnologia de r-efino de metais por- feixe de elétr-ons desde 

1970, a n.í.vel de pesquisa acad3mica na UNICAMP (Universidade 

Estadual de Campinas - SP) com a aquisiçâo de um for-no com 

potência nominal de 60 kW, e mais r-ecentemente em 1980, a nivel 

piloto, utilizando um for-no de 300 kW (ES 2/18/300 CF), ambos 

adquiridos da Leybold AG (RFA). Consequentemente, todo um 

"know how" de controle da qualidade destes pr-odutos foi 

desenvolvido no CEMAR FAENQUIL (Lor-ena- SP). Esta planta, 

com pr-oduçâo anual de apr-oximadamente 30 toneladas, tem 

funcionado como um ver-dadeir-o laboratório de pesquisas 

tecnológicas nas mais var-iadas áreas. 

O IPT adquir-iu em 1989 um for-no com potência nominal 

de 90 kW, com capacidade de pr-oduç~o estimada em 48 ton/ano. 

Trata-se de um for-no adquir-ido da Kombinat VEBLENV Henningsdorf 

(RDA) e ser-á utilizado na pr-oduçâo de aços ultr-a limpos, Ti e 

Zr- metálicos. A UNICAMP também adquir-iu um for-no similar-. 

No intuito de ver-ticalizar- a pr-oduç~o de Nb metálico, 

a CBMM adquiriu um for-no de 500kW da Leybold AG em 1988, 

instalado em 1989, com pr-oduçâo em 40 ton/ano de nióbio 

--' 
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metálico de alta pureza. 

Qualquer processo via fei:<e eletrônico deve 

considerar alguns aspectos básicos: 

-viabilidade econômica (adequaçâo do uso); 

- geraçâo e focalizaçâo do feixe (adequaçâo do tipo de canh~o 

ao processo); 

- direcionamento do feixe via lentes magnéticas (flexibilidade 

de operaçâo); 

- distribuiçâc otimizada de pot~ncia; 

-sistema de alto vácuo compativel; 

- conhecimento prévio das variáveis do processo. 

1.2-Aspectos fundamentais/1.2/ 

O principio básico, no caso da fus~c, é a aceleraçao 

dos elétrons, em alto vácuo, de modo que adquiram uma grande 

energia cinética durante o percurso cátodo - alvo. Ao colidirem 

com c alvo (metal a ser fundido), transformam esta energia 

cinética em energia térmica, em regi~es restritas (pequena 

área). Isto permite a obtençao de uma elevada densidade de 
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energia (aproximadamente 1,0.10e W/cm2 ), viabilizando a fusào 

dos metais com alto ponto de fus~o (T > 1600°C). 

As tensôes de aceleraç~o variam de 10 kV a 150 kV, 

sendo que em alguns processos atingem 300 kV. 

opera com tens~es da ordem de megavolts. 

A energia adquirida pelo elétron é: 

onde e- carga do elétron (e= 1,602.10-~ 9 A.s) 

Ub - tensào de aceleraçào do feixe [V] 

No caso da planta do CEMAR - FAENQUIL (ES 

2/18/300 CF), a velocidade calculada é aproximadamente 102.700 

km/s, correspondendo a 0,34c, para uma tensào nominal de 30 kV. 

variando principalmente • ...! •••. 
I..JL..t 

·:;eu vo J. Uifll2 c:! e (1~ig.I.1). Den t1' .. E~ C:i.S'~ 

- conversào da energia cinética em energia térmica, elevando a 

temperatura do metal no ponto de incidªncia~ 

conc:fuçào térmica para as zonas frias da peça; 

produç~o de raios-x devida à desaceleraçào súbita c:fo elétron; 
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- 1 iber-aç~o de ce:d o r- ir-r-adiado par-a as vizinhanças; 

- pr-oduç~o de elétr-ons secundár-ios, com ener-gia da or-dem de 50 

- pr-oduç~o de elétr-ons ter-moiSnicos, com ener-gia da or-dem de 1 

e'V; 

···· pt-oj eç~o de e 1 étr-ons r-ett-oespal hados ( 11 back-sca t tel·-ed 11
) , cuja 

ener-gia pode var-iar- desde zer-o até a pr-ópr-ia ener-gia do elétr-on 

incidente (e. Ub); 

pr-oduç~c:> de ions do metal e das impur-ezas. Este fenSmeno é 

prejudicial ao sistema, pois par-te da ener-gia for-necida é 

devolvida par-cialmente a outr-os pontos de atuaçâo, resultando 

numa menor- eficiência tér-mica. 

FEIXE DE ELÉrRONS 
Ec o.U 8 

. RADIAÇÃO TÉRMICA .... 

Ec h.Vw~T 

RAIOS-X 
_E11 h.Vn~ o.Ua. 

0 ELÉ1"RONS 
EcO ... o.Ue 

0 ELÉTI10NS 
E450e.V 

0 EL~TRONS 
E-' 1 e.V 

RETP.OESPALHADOS 

SECUNDÁRIOS 

TErU.WIÕN ICOS 

TEMPERf.~TURA DA 
SUPERFICIE i 
FAIXA DE CONVERSÃO 
DE ENERGIA 

Fig.I.l- Inter-açâo do feixe de elétr-ons com o metal. 
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As colisbes entre os elétrons e os átomos da rede 

cristalina do metal a ser fundido sào de natureza elástica e 

inelástica, até que se d& a completa penetraç~o dentre do mate-

rial. A intensidade da penetraç~o depende fundamentalmente da 

energia do elétron. Como c elétron é muito pequeno em relaçàc 

aos núcleos at8miccs, as perdas de energia durante a cclisào 

sendo constantemente r-efletido; lOÇJO, 

necessário um grande número de colisbes para que o elétron ceda 

toda sua energia para o material. 

Para o refino per feixe eletr8nico, a planta do CEMAR 

(ES 2/18/300 CF) utiliza-se, portanto, de um forno 

com capacidade nominal de 40 tcn/ano, com dois canhbes de 30 kV 

cada e pot&ncia total de ::::;oo kW. Hà uma câmara de 

mantida sob vácuo da ordem de 

conjunto de tr&s bombas mecânicas e uma bomba difusora (20.000 

J. / s;) • 

O vácuo nos canhbes de feixe de elétrons é obtido por 

bombc:~ Ciit?c<'::~n :L c:a. (de 

aproximadamente 1,0.10-e mbar)/1.3/. 

para 30 kV é alimentado com 440 V 

1-·lá dois; transformadores de 3 kV qUi'2 
.. H •'l.• oo~ 
':::> .:-.:t ~.J 

<::tl iinentadDs com 380 'v ( AC) ou 220 'v' ( DC) monofásico. Ambos 

possuem retificadores AC-DC. O tipo de canh~o utilizado possui 

apenas um estágio de evacuaç~o, e com boa aproximaçào pode-se 

da câmara de tus~o. 



103 

APÊNDICE II 

TECNOLOGIA DE REFINO DE Nb POR FEIXE ELETRÔNICO 

Resumo: ~ aqui ap~esentado o p~ocesso de ~efino de Nb po~ 

feil·:e elet~ônico desde a ~eduçâo de seus óxidos até a obtenç~o 

do lingote de alta pu~eza. 

II.l-Processo de reduç~o aluminotérmica 

As ~eaçôes se passam de aco~do com as equaçbes abaixo 

/II.l/: 

NaClO::!!: + 2Al -+ A 1 ::zD.";!; + Na C 1 

O clo~ato de sódio é adicionado pa~a aumenta~ o calo~ 

de ~eaçâo, possibilitando alcança~ a tempe~atu~a necessá~ia 

pa~a a completa sepa~açâo metal - escó~ia. Os tempos de reaçâo 

sâo da o~dem de 30s. 

II.2-Refino por feixe eletrônico (EB)/1.2/ 

A fig. II.l most~a um esquema do p~incipio de refino 
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e fusâo em um forno de feixe de elétrons. A câmara de fus~o é 

revestida com painéis de cobre refrigerados a água. Na parte 

supet- ior da câmara ficam localizados os canh~es e na parte 

inferior, ao centro, localizam-se o suporte e o cadinho de 

cobre refrigerado a água. Ao se aquecer os materiais aos seus 

pontos de fusâo, as impLlrezas metálicas com press~o de vapor 

maior do que o metal base evaporam e se condensam nos painéis 

refrigerados da câmara de fus~o. As impurezas intersticiais s~o 

refinadas de duas formas: o oxig§nio sai sob a forma de óxido, 

que evapora e condensa nos painéis. Nitrog~nio, hidrog"E:•nio e 

cc-:-tt-bono (como CO) saem sob a forma de gases e s~o bon.!:iec.1dos 

pelo sistema de vácuo. 

Na pr imeit-a fus~o, os eletr··Jdos ATR s~o alimentados 

horizontalmente para o interior da câmara em direçâo ao 

cadinho. Um dos feixes é dirigido para o eletrodo e o outro é 

focalizado no cadinho, mantendo a piscina de metal liquido. 

O material do eletrodo ATR goteja sobre uma base de 

metal inserida no cadinho e inicia-se o lingotamento do metal, 

prosseguindo a medida que o cadinho se enche de metal liquido, 

num prclcesso conhecido como 11 con tinuous cas ting 11
• 

o lingote obtido nessa primeira fus~o, após 

resfriar, é suspenso verticalmente e novamente dirigido para o 

cadinho. Inicia-se a segunda fus~o, agora com os feixes tocando 

o lingote vertical em apenas um ponto cada. 



CANHÃO 2 

ELETRODO 
VERTICAL 

S PISCINA 

CANHÃO I 

LENTE DE 
FOCA LI ZACAO 

LENTE DE 
DE FLEXÃO 

ELETRODO 

HORIZONTAL 

LINGOTE IRA 

Fig.II.l- Principio de fus~o e refino por feixe eletr8nico. 
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Para evita r concen tt-açàD e:-:cessi v a de ene1~g ia, o 

lingote gira em bai>:a rotaçào E!m tor-no de seu E?i:-:o. Isso 

permite também uma maior homogeneizaçào durante a fusào. 

O metal fundido goteja no cadinho, o qual é lingotado 

como na primeira fusâo. O lingote assim obtido é resfriado na 

lingoteira sob atmosfera de argônio. Procede-se da mesma forma 

para as fusôes subsequentes, até que o metal atinja as 

especificaçôes da norma. 

A tabela II.l mostra os parâmetros principais de 

refino para Nb. 

Tabela II.l Parâmetros de refino e fusào de Nb por feixe 
eletrônico. 

II.3 - Interaç~o metal - gás 

O objetivo final do refino e fusào de metais e ligas 

é obter produtos dentro das especificaçôes de norma ou 

adequadas a cada ap 1 icaçàc>. Para se a tingi r esse objetivo é 
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necessário determinar- quantas etapas de 

necessárias, e como os parâmetr-os de retino e tusàa dever-~o ser 

ajustados para que, a partir- das concentr-açôes iniciais das 

impurezas contidas no produto ATR, 

concentr-açôes finais no metal puro. 

seja possivel calcular 

Até a efetivaçào desse trabalho em 1984, todo o 

projeto e constr-uç~o de fornos de feixes de elétrons eram 

baseados em resultados obtidos a partir de regras empiricas 

fundamentadas na termodinâmica de equilibr-io das reaçôes entre 

o metal e os gases a serem refinados /II.2/. 

A planta piloto do CEMAR FAENQUIL foi projetada e 

constr-uida baseada na teoria cinética da interaçào metal - gás 

que havia sido desenvolvida pelo desde 

1960/I I .3/. 

Como r-esul tadc>, teve seu tamanho e 

capacidade de vácuo reduzidos 5 vezes em r-elaçào às plantas que 

eram comercialmente disponiveis. 

Partindo das mesmas condiçôes iniciais, os cálculos 

feitos pela regra empirica levam a resultados totalmente em 

desacordo com os resultados experimentais /II.4/. Utilizando as 

equaçôes da cinética, obtém-se uma concordância total entre os 

valores calculados e os experimentais (fig.II.2)/II.5/. 
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11.4- Controle da Qualidade/1.2/ 

Após a terceira fus~o, os lingotes s~o usinados em 

tr-ês secçe:J<:~s, confor-me mostra a fig.II.3. 

Sâo coletadas amostras na forma de cavacos para 

análise de traços metálicos ( Al, Si, Fe, Ti e filetes com 1 

- 2 mm de espessura para análise de intersticiais ( N, O, C ). 

Durante a coleta o lingote é resfriado com uma 

emulsâo para evitar aquecimento local. Após a coleta as 

amostras sào identificadas e seguem para o laboratório de 

controle da qualidade. Nas secçôes usinadas, o lingote é lixado 

e é feito teste de dureza em cada secçào, com 10 pontos cada. 

As medidas sâo repetidas a 180° da posiç~o inicial. 

Após análise de traços metálicos e intersticiais, se 

o lingote foi aprovado dentro dos valores especificados, ele é 

usinado por completo, exceto a regiào correspondente à base 

(aproximadamente 120 mm). 

Faz-se o lixamento completo do lingote até #500. Após 

a limpeza, é feito teste com liquido penetrante para detecçào 

de trincas na superficie. Caso se detecte alguma trinca, o 

lingote é novamente usinado até que o defeito desapareça ou até 

que o diâmetro do lingote seja 136 mm. Se a trinca persistir, o 

lingote é refundido. 

Em seguida, faz-se a decapagem quimica, que revela a 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 
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estrutura do gr~o. O tamanho médio dos gr~os é medido ao longo 

do lingote de acordo com procedimento de norma/II.6/. 

Após decapagem o lingote é pesado e embalado. Os 

lingotes de Nb sào el·:pedidos com diâmetro de apt-ol·:imadamente 

138 mm e comprimento de aproximadamente 1200 mm. 

' 
C0 = 6500 ppm- p O Co= 476 ppm· p N 
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2 3 2 3 
Concentraç~es de O e N em ni.óbio~ após cada etapa 
de refino, obtidas experimentalmente, pela teoria 
cinética e pela teoria empirica. 

Fig. II.3- Coleta de amostras em lingotes de nióbio. 

Nt 

FUSÕES 

P=Ponta 

Jl=Meio 

B=Base 
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A tabela I I .2 dá a composiçâo química e dun;.:za 

tipicas de lingotes de Nb nas trgs fusbes e também os valores 

para os respectivos produtos ATR. 

Tabela II.2- Composiç~o química e dureza típica de produtos 
ATR e nióbio metálico. 

=··=-===-=--=-::::·-=-==-:::;·-======--==============:;:=--:::::-:::::-::::···:::::·-·-=::-:::::·-=~· =-·--.. ---·=:::::::::::::."":::::.::::::::::·-·--=:::::::::::;::::::::-.:=--..::= 

elemento produto la. fusâo especifi 
__ J_e_p~]_--+ ___ A_T_R-'-·---- -------t----- -------- _______ <:.:§ •. <;.~~.9.-~·-·--

::;;() 
r------------r----· 4000 Al 4-7/. ·- < 10 < 2() 

Si 3500 < 300 100 < 30 < 50 ------1------------- ----------+-----·----- ----·--·-

II.5- Conformaç~o mecânica/1.2/ 

O forjamento e conformaç~o de produtos n~o planos 

de barras e s~o rea 1 L~ados na 

Eletrometal Metais especiais. A 1 aminaçà<:l df::: produ tos p 1 anos 

é feita na Acesita Cia. de Aços Especiais Itabira e na 

Laminaçào Nacional de Metais. 

-.... 
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AP~NDICE I I I 

TECNOLOGIA DE REFINO DE TITÂNIO POR FEIXE ELETRÔNICO 

III.1 - Introduç~o 

Nào há no Brasil, atualmente, nenhum projeto em anda-

mente para o desenvolvimento de plantas-piloto visando a 

produç~o de esponjas de titânio a partir do minério. 

A planta piloto do CEMAR - FAENQUIL opera com a fus~o 

e refino do titânio a partir da sua esponja - importada de 

Toho, impurez.::\s contidas na espcmj a 

especificadas na tabela III.l. 

Tabela III.l - Impurezas contidas na esponja de titânio 
importada (Toho, Jap~o). 

III.2- Processo de reduç~o aluminotérmica 

e~::;t~o 

As reaçôes, para a obtenç~o do lingote de titânio de 

alta pureza, se passam de acordo com as reaçôes abaixo/III.l/: 

ESCOLA DE ENGENHARIA 
BIBLIOTECA 
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Tal como no processo de reduç~o do nióbio, 

de sódio é adicionado para aumentar o calor de reaçâo, 

po~:;sibi 1 i tando alcançar a temperatura necessária 

completa separaç~o metal - escória. 

III.3 - Refino por feixe eletronico ("EB") 

O processo é bastante semelhante ao empregado para o 

refino de nióbio. No entanto, no caso do refino de titânio e 

suas ligas (que cont@m elementos com alta press~o de vapor), 

faz-se necessário utilizar um canh~o diferente do utilizado no 

refino do nióbio: com estágios diferenciados de pressào./1.2/ 

Na regi~o de formaç~o do feixe a pressào é da ordem 

de 5.1o-.::. mbar. Mais abail·:o, há um "gap" 

intermediária, o qual faz a evacuaçào dos gc:-~ses or·iundos da 

câmara de fus~c>, cuja pt-essào é da ordem de 1.1o-··.J. mbe:H-. Nesta 

pn?ss~o reduz-se a tal·: a ele evaporaçào dos e 1 emen tos de 1 iga 

(Ti, Al, Zr), assegurando homogeneidade na composiç~c:>./1.2/ 

A tabela III.2 mostra os parâmetros principais de 

refino para Ti e para a liga TiA14V4. 



Tabela III.2- Par-âmetr-os de refino e fLtsàc:> de Ti e da liga 
TiA14V4 por- feixe eletr-Snico. 
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=-rtemp: d~o~=== 
--~--,.., -- --·-------·---r---·-··-·:-·-·-··--·---·--

__ m~ 1;· i ~:· 1,· ~:~ r-~-:~;--·--·--·-· 
TiA14V4 7 - ?40 l -

------ ----------··.. -·--.. --·-·-------. ...L .... ____ , .. ,_.:::._,_: __ ,____ --..... --.. :::::.~.::::::::::=.: 
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AP~DICE IV 

TECIDO ÓSSEO /IV.l/ 

O tecido ósseo é um dos mais resistentes e rígidos do 

corpo liumano. Constituinte principal do esqw.'illeto, serve ele 

suporte para as partes moles e protege órg~os vitais. Aloja e 

protege a medula óssea, formadora das células do sangue. 

Proporciona apoio aos músculos esqueléticos. 

~ formado por células e um material intercelular 

calcificado, a matriz óssea. As células sâo: 

. os osteócitos~ que se situam em cavidades ou lacunas no inte

rior da matriz. Como nâo existe difusâo de substâncias através 

da matriz calcificada do osso, a nutriç~o dos osteócitos 

depende de canaliculos que existem na matriz; 

. os osteobl_astos~ produtores da parte orgânica da mat1riz; 

. os osteoclastos, células gigantes multinuleadas, relacionadas 

com a reabsorçâo do tecido ósseo e que participam dos processos 

de remodelaçâo dos ossos. 

Todos os ossos sào revestidos em suas superficies 

externas e internas por membranas conjuntivas, o periósteo e o 

endósteo, respectivamente. 
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Os osteócitos sào essenciais para a manutenç~o da 

matriz mineralizada do osso 

reabsorç~o da matriz. 

e sua morte é seguida por 

Os osteoblastos sintetizam a parte orgânica (colágeno 

e glicoproteinas) da matriz óssea. Possuem prolongamentos 

citoplasmáticos que se prendem aos dos osteoblastos vizinhos. 

Esses prolongamentos tornam-se mai~; evidentes quando um 

osteoblasto é envolvido pela matriz~ pois s~o responsáveis pela 

formaçâo dos canaliculos que se irradiam das colunas. Uma vez 

aprisionado pela matriz recém sintetizada~ o osteoblasto passa 

a ser chamado de osteócito. A matriz se deposita ao redor do 

corpo da célula e de seus prolongamentos, formando assim as 

lacunas e os canaliculos, respectivamente. 

A matriz óssea adjacente aos osteoblastos ativos e 

que nào está ainda calcificada recebe o nome de osteóide ou 

pré-osso. 

Os osteoclastos s~o células globosas, gigantes~ 

móveis~ contendo de 6 a 50 núcleos ou mais, que aparecem nas 

superfícies ósseas' quando ocorre reabsorç~o do tecido. 

nào 

O papel 

está ainda 

exato dos osteoclastos na reabsorçào óssea 

esclarecido. Todavia, há 

evidâncias de que eles secretam enzimas colagenoliticas que 

atacam a parte orgânica da matriz óssea. 
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matriz 

A parte inorgânica representa cerca de 50% do peso da 

óssea. Os ions mais encontrados sâo o fosfato e o 

cálcio. 

A parte orgânica da matriz é fibras 

colágenas (95%) e por pequena quantidade de substância 

fundamental amorfa que contém mucopolissacarídeos ácidos e 

neutros associados a proteinas. 

As superfícies internas e externas dos ossos sào 

recobertas por membranas conjuntivas, que formam o endósteo e o 

per- iós teo, respectivamente. O revestimento das superfícies 

ósseas é essencial para a manutençào do tecido, pois áreas de 

reabsorçào óssea apar·ecem nos locais que perder-am o 

revestimento conjuntivo ou a camada de osteoblastos. Por isso, 

nas cirurgias do osso dá-se uma atençào especial ao endósteo e 

ao per· iós te o. 

As células do periósteo, que morfologicamente sào 

fibroblastos, transformam-se muito facilmente em osteoblastos e 

tfm importante papel no crescimento dos ossos e na 

das fratur-as. 

As principais funçbes do periósteo e do endósteo sào 

nutrir o tecido ósseo e servir como fonte de osteoblastos para 

o crescimento e reparaçào dos ossos. 

Nos ossos longos (como, por e:-;emp 1 o, 

extremidades (ou epifises) sào formadas por osso esponjoso com 
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uma delgada camada superficial compacta, com pequena quantidade 

de osso esponjoso na sua parte pt-ofunda, de 1 in"ii tando o ,Ç~<:fi[) . .:ll. 

medular·. 

As cavidades do osso esponjoso e o canal medular da 

diáfise (parte cilindrica) 

medula óssea. 

dos ossos longos s~o ocupados pela 

Histologicamente, há dois tipos de tecido ósseo: 

. o imaturo ou primário; 

• o maduro, secundário ou lamelar. 

Os dois tipos possuem as mesmas células e os mesmos 

constituintes da matriz; diferem-se no que diz 

disposiç~o das fibras colágenas (irregular ou regular). 

O tecido ósseo primário é o primeiro tecido ósseo a 

ser formado, sendo substituido gradativamente por tecido ósseo 

secundát- i o. Apresenta fibras col.t,genas sem 

definida, tem menor quantidade de minerais e maior porcentagem 

de osteócitos do que o tecido ósseo secundário. 

Nas fraturas ocorre sempre hemorragia local, pel<:'! 

les~o dos vasos sanguineos do osso e do periósteo. 

também, destrLliÇ~(~') da matriz e morte de células ósseas junto ao 

local fraturado. Para que a reparaç~o se inicie, 

sanguineo e os restos celulares e da matriz devem ser 

removidos. O periósteo e o endósteo próximos à área fraturada 

respondem com uma intensa proliferaç~o de seus fibroblastos, 
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que formam um tecido muito rico em células, constituindo um 

colar em torno da fratura e penetrando entre as extremidades 

ósseas rompidas (figuras IV.A e IV.B). Algumas dessas células 

diferenciam-se em macrófagos e fagocitam os restos de tecido e 

o coágulo. 

Esse processo evolui de modo a aparecer, após algum 

tempo, um calo ósseo constituido por tecido ósseo imaturo que 

se formou de modo desordenado, mas que une provisoriamente as 

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

Com a volta gradual do osso às suas atividades, as 

traçôes ~armais a que está sujeito voltam a atuar e vâo 

determinar a remodelaçào do calo ósseo. Como essas 

as mesmas qLle atuaram durante o crescimento do o~:;so, 

condicionando sua 

reconstituir a estrutura que o osso possuia antes da fratura. 

Pouco a pouco o tecido ósseo primário do calo vai 

sendo reabsorvido e substituido por tecido ósseo 

que a estrutura que o osso apresentava antes da fratura seja 

totalmente refeita. 
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Cartilagem h1ahna 

Tecido ósseo primano neoformado 

Tecido ósseo secJndàrio neoformado 

I 
Fratura consolidada 

Fig.IV- Desenhos esquemáticos mostrando o processo de 
reparaç~o da fratura por formaç~o de novo tecido ósseo 
a partir do endósteo e de periósteo. 
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