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Resumo

Ligas de titanio sdo utilizadas para aplicacdes biomeédicas devido as excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a
corrosao e biocompatibilidade. No presente trabalho foram analisadas a microestrutura e as propriedades mecanicas
da liga Ti30Ta com diferentes niveis de compressdo. A liga foi obtida por fundicdo em forno a arco voltaico com
atmosfera inerte de argdnio, homogeneizada, forjada e solubilizada. Para caracterizacdo da liga Ti30Ta foram
utilizadas técnicas de difracdo de raios-X (DRX) em temperatura ambiente e com aquecimento, calorimetria
diferencial de varredura (DSC), microscopia eletrdnica de transmissdo (TEM) e compressdo. As amostras
deformadas em 19%, 22% e 44% foram avaliadas usando as técnicas de DRX, microscopia Optica e microdureza. A
liga apresentou transformacdo alotropica a uma temperatura proxima de 650 °C e microestrutura do tipo o". A
compressao resultou no cisalhamento da amostra de 44% e valores de dureza proximos para as demais amostras
analisadas.

Descritores: Ligas; Titanio; Propriedades Fisicas e Quimicas; Difracdo de Raios-X.

Abstract

Titanium and its alloys have been used for biomedical applications due their excellent mechanical properties, high
corrosion resistance and biocompatibility. In this work, the microstructure and mechanical proprieties of Ti30Ta with
different levels of compression were analyzed. Alloy were obtained in a arc melting furnace in an argon atmosphere,
homogenized, cold worked by swaging and treated. The alloy was evaluated by X-ray diffraction (XRD), Heat
treatment X ray diffraction (HTXRD) and differential scanning calorimetrical (DSC), transmission electron
microscopy (TEM), and compression test with different deformations. The samples were deformed at reduction
ratios of 19%, 22% and 44%. After this deformation, its microstructure were evaluated by optical microscopy, X-ray
diffraction (XRD) and micro hardness in each condition. The alloy show a allotropic transformation at 650 °C, and
a" microstructure. The compression resulted in the shear of the sample with 44% and near microhardness values for
the other samples.

Descriptors: Alloys; Titanium; Physical and Chemical Properties; X-Ray Diffraction.

Resumen

Las aleaciones de titanio se usan para aplicaciones biomédicas debido a sus excelentes propiedades mecanicas,
resistencia a la corrosion y biocompatibilidad. En este estudio, se analizaron las microestructuras y propiedades
mecanicas de la aleacion Ti30Ta a diferentes niveles de compresién. La aleacion se obtuvo usando un horno de
fusion de arco bajo una atmdsfera inerte de argon, donde las muestras fueron homogenizadas, refrigeradas y
solubilizadas. Para caracterizar la aleacion Ti30Ta fueron utilizadas técnicas de difraccion de rayos X (DRX) a
temperatura ambiente y con calentamiento, calorimetria diferencial de barrido (DSC), microscopia electronica de
transmision (TEM) y prueba de compresion con diferentes deformaciones. Las muestras fueron deformadas en
radios de reduccién de 19%, 22% y 44%. Después de esta deformacién, la microestructura fue evaluada por
microscopia optica, DRX y microdureza en cada condicion. La aleacion mostré transformacion alotropica a 650 °C y
microestructura de tipo a". La compresion resultd en el cizallamiento del 44% de las muestras y valores de
microdureza cercanos para las otras muestras.

Descriptores: Aleaciones; Titanio; Propiedades Fisicas y Quimicas; Difraccion de Rayos X.
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INTRODUCAO

A artroplastia total de quadril consiste na
substituicdo ou troca da articulacdo do quadril. Pode ser
empregada quando as fungbes sdo comprometidas
devido a falha nas articulagcdes ocasionadas por doencas
como artroses, necroses e artrites e fraturas, associadas
ao envelhecimento da populacdo. Outra razao para essas
cirurgias sdo as fraturas devido a quedas e acidentes’.
Dessa forma, a utilizagdo de implantes cresceu
substancialmente nos ultimos anos sendo que estudos
recentes mostram que sdo colocados aproximadamente
1,5 milhdo de implantes de quadril e 250 mil implantes
de joelho por ano®, o que torna crucial o
desenvolvimento de novos biomateriais.

As ligas CoCrMo, as ligas de titanio e o aco
inoxidavel 316 L sd8o os biomateriais metalicos
empregados para estas aplicacdes devido aos esforgos
associados a essa fungdo. O modulo de elasticidade das
ligas CoCr (240 GPa) e do aco inoxidavel (210 GPa) ¢
superior a0 do osso (30 GPa) o0 que ocasiona
transferéncia de tensdo insuficiente podendo causar
reabsorcdo 0ssea ou falha do implante apos alguns anos
de uso. Dessa forma, a selecdo de titanio e suas ligas
para essas aplicacdes ocorre devido a seu modulo mais
baixo (55 a 100 GPa) quando comparado a esses
materiais aléem de baixa densidade, biocompatibilidade e
elevada resisténcia a corrosao’.

O titanio comercialmente puro (cp) e a liga
Ti6Al4V foram usados inicialmente em aplicacOes
militares e aeronauticas. Sua aplicacdo na éarea
biomédica ocorreu a partir da década de 1960, com a liga
Ti6Al4V substituindo gradualmente o titanio cp devido a
elevada resisténcia mecanica. No entanto, sua utilizacdo
em longo prazo é contestada devido a citotoxicidade
atribuida a presenca do vanadio e aluminio o que tem
levado ao estudo de ligas alternativas desde a década de
1990 *°. Dessa forma, a adicdo de elementos de liga que
proporcionem menor médulo de elasticidade ao titénio
cp, associado a auséncia de citotoxicidade com excelente
resposta do hospedeiro ainda € uma preocupacéo
constante nos estudos de materiais para aplicagdes
biomédicas.

Estudos realizados na década de noventa
mostraram a viabilidade do emprego do téntalo em
aplicacdes odontologicas e biomédicas, na fabricacdo de
coroas metalicas devido a sua excelente adesdo com
cerdmicas e também devido a sua biocompatibilidade.
As excelentes propriedades individuais desse elemento
levaram ao estudo de ligas do sistema binério Ti-Ta °’.
O efeito do conteltdo de téntalo sobre o modulo de
elasticidade dindmico foi avaliado por diversos autores
que concluiram que o teor de tantalo influenciou
significativamente os resultados, sendo que as ligas
Ti30Ta e Ti-70Ta exibiam os menores valores de
modulo de elasticidades associados a melhor
combinacdo de elevada resisténcia/baixo médulo,
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comparadas as outras composices avaliadas®. Desde
entdo pesquisas foram dedicadas para avaliar a
viabilidade do emprego dessas ligas a partir da
modificacdo de suas propriedades de volume e
superficie.

As ligas de titanio sdo amplamente usadas devido
as propriedades que podem ser alcancadas a partir da
manipulagcdo dos elementos de liga e da microestrutura
por meio de tratamentos térmicos e mecanicos. A
manipulacdo destas diferentes microestruturas leva a
diferentes combinacbes de propriedades e por isso é
importante entender a relagdo entre a cristalografia e a
morfologia de varios componentes microestruturais.

Além da microestrutura e propriedades mecanicas
0s processos de deformacdo envolvendo essas ligas sdo
Importantes para o seu desenvolvimento. Geralmente,
guando a liga é deformada a temperatura ambiente, 0s
mecanismos de deformacdo dependem mais dos
elementos de liga do que da taxa de deformacéo. Estes
mecanismos incluem escorregamento de discordancias,
nucleacdo e tensdo induzem a formacdo da fase
martensita’.

Dessa forma, o estudo das propriedades da liga
Ti30Ta se tornou objeto desta pesquisa, cujo objetivo
principal foi caracterizar as propriedades de volume da
liga Ti30Ta de tal forma que fosse possivel a sua
utilizacdo como biomaterial a partir da modificacdo de
propriedades de superficie.

MATERIAL E METODO

¢ PROCESSAMENTO DA LIGA

A liga Ti30Ta foi obtida a partir dos metais
comercialmente puros, titanio (grau 2) e tantalo
(99.99%) em forno a arco voltaico com atmosfera inerte
(gas argbnio). Cada botdo foi refundido cerca de 10
vezes com o0 objetivo de homogeneizar a liga. O lingote
foi submetido a um tratamento térmico de
homogeneizacdo a vacuo a 1000 °C por 24 horas. Para
facilitar o processo de forjamento, a liga foi submetida a
um tratamento térmico de solubilizacéo para estabilizar a
fase 0" a 950 °C por 2 horas. Os tarugos foram obtidos
por forjamento rotativo (velocidade de rotagdo 1700
rpm) e solubilizados novamente a fim de eliminar
tensdes residuais.
¢ CARACTERIZACAO DA LIGA EXPERIMENTAL Ti30Ta
-Microscopia Eletrénica de Transmissao
Uma amostra com espessura de 0,2 mm teve as duas
faces lixadas por deslizamento circular com lixas com
granulometria 320, 1200, 2000 e polidas com silica
coloidal em suspensdo 0.5 um até espessura proxima a
0,1 mm. A amostra foi enviada ao laboratério de
caracterizacéo estrutural (LCE) na Universidade Federal
de Sdo Carlos (UFSCar) para que o afinamento fosse
continuado com a utilizacdo do lon Bean, plasma usado
para retirar camadas finas do material, até que fossem

Arch Health Invest 5(5) 2016



Arch Health Invest (2016) 5(5): 235-240
http://dx.doi.org/10.21270/archi.v5i5.1323

atingidas as dimensdes necessarias para a analise em
microscopio eletrénico de transmissdo da FEI, modelo
Tecnai.

- DSC (Calorimetria Diferencial de Varredura)

Uma pequena amostra da liga Ti30Ta foi avaliada
em forno tubular aquecido a 1000 °C com fluxo de gas
argonio e resfriado até 100 °C. Foram empregado
cadinho de platina contendo a amostra de estudo e o
cadinho de referéncia vazio. A analise por DSC foi
realizada na Faculdade de Engenharia Mecanica
(Unicamp).

- Difracdo de Raios-X com Aquecimento

A avaliacdo por difracdo de raios-X com
aquecimento foi realizada em um difratbmetro (X'Pert
Pro, Panalytical) da Faculdade de Engenharia Mecanica
(Unicamp). Uma amostra com 1 mm de espessura foi
temperada e lixada usando lixas com granulometria de
220 a 1500 e entdo submetida a anélise de composicao
das fases usando radiagdo Cu Ka, operando a 40 kV com
corrente de 30 mA a uma taxa de aquecimento de
2°C/min.
¢ ENSAIO DE COMPRESSAO A FRIO

A norma da ASTM E9-09 foi utilizada para definir
as dimensbes do corpo de prova para 0 ensaio de
compressao em funcao das dimensbes do material obtido
apos a fusdo e forjamento. Os corpos de prova foram
usinados com 10 mm de didmetro e 20 mm de
comprimento. A fim de avaliar a forjabilidade da liga
estes foram deformados mecanicamente a frio por
compressdo com trés niveis de deformacdo diferentes
(19%, 22% e 44%), analisando como o material se
comporta em relacdo ao grau de deformacédo imposto até
0 seu cisalhamento (44%).

¢« CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
-Fotoelasticidade

Durante o teste de compressdo a frio foi
empregado o sistema de andlise por fotoelasticidade.
Simultaneamente a deformacdo das amostras foi
examinada a distribuicdo das tensGes por meio de um
polaroscopio circular de reflexdo (PhotoStress Plus,
Vishay). Os corpos de prova foram recobertos por resina
fotoelastica, fixada por meio de um adesivo reflexivo.
Desta forma as deformagOes causadas na liga foram
transmitidas a resina fotoelastica e os fendmenos oticos
permitiram a visualizacdo dos locais de concentracédo de
tenséo.

- Microscopia Optica

Os corpos de prova comprimidos foram cortados
longitudinal e transversalmente para a obtencdo das
amostras de caracterizagdo que foram lixadas
manualmente com lixas de granulometria entre 100 e
1500 seguido da limpeza em ultrassom por 5 minutos.
As superficies foram polidas com silica coloidal em
suspensdo 0.5 um e &cido oxalico 5%. O ataque quimico
foi realizado empregado uma das variagdes do reagente
Kroll composto por 5% HF, 10% HNOj3, 85% H,O por
imersdo durante 15 segundos, ao término as amostras
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foram lavadas em 4&gua corrente e secas. A
microsestrutura da liga Ti30Ta foi analisada em
microscopio optico Epiphot (Nikon) e Axio Imager.Z2m
(Zeiss) .
- Difracdo de Raios-X

A andlise por difracdo de raios-X foi realizada
empregando um difratdmetro (Empyrean, PANalytical).
As fases presentes na liga experimental Ti30Ta foram
examinadas utilizando os seguintes parametros de
operacdo: poténcia de 40 kV e corrente de 30 mA,
comprimento de onda do CuKa, varredura entre os
angulos 30° e 90°, com velocidade angular de varredura
de 0,2°/segundo em temperatura ambiente.

¢« CARACTERIZACAO MECANICA
-Microdureza

A medida da microdureza Vickers da liga Ti30Ta foi
realizada com uma carga de 50 gramas durante 15
segundos com auxilio de um microdurdometro (HMV 2t,
Shimadzu).

RESULTADOS E DISCUSSAO

A anélise por difracdo de raios-X da liga Ti30Ta,
Figura 1, confirmou a presenca da fase o”. Esses
resultados também foram verificados em estudos
realizados para o sistema Ti-Ta por Zhou et al.’. De
acordo com esses autores a formagdo da martensita em
ligas Ti-Ta depende tanto do conteudo de tantalo como
da taxa de resfriamento. Quando resfriada rapidamente a
partir do campo B a 950 °C por uma hora as ligas Ti-Ta

com teores de tantalo de 30 a 50 % exibem estrutura o 8.
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Figura 1 Espectro de difracdo de raios-X da liga Ti30Ta

A Figura 2 possibilita avaliar a curva obtida por
DSC da liga experimental Ti30Ta. Os picos exotérmicos
e endotérmicos foram adotados para cima e para baixo,
respectivamente. A curva exibe uma variacao
exotérmica, com pico proximo de 650 °C. O pico
exotérmico esta relacionado com a decomposi¢ao de a”
para as fases o e . Para o titdnio cp a fase B ¢ estavel
entre 800 e 1000 °C o que indica que adicdo de tantalo
levou a uma estabilidade dessa temperatura para
patamares inferiores °*.

A difracdo de raios-X em temperaturas elevadas
(HTRX) é fundamental para comprovar as analises
realizadas em DSC'. A Figura 3 permite observar 0s
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espectros obtidos da amostra da liga Ti30Ta mediante
variacdo de temperatura. A composicdo das fases sofre
alteracbes acima de 700 °C com o aparecimento de
novos picos que foram identificados como fase
conforme constatado na anélise DSC.
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Figura 2. Curva obtida ap6s andlise térmica DSC da liga Ti30Ta
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Figura 3. Espectro de difragdo de raios-X com aquecimento

A fase metaestavel o pode precipitar em ligas que
passam por um tratamento de deformagdo mecanica®.
Como a presenca da fase hexagonal 6mega ndo é
registrado nas analises por difracdo de raios X devido as
suas dimensGes e quantidades muito reduzidas, a
microscopia eletrbnica de transmissdo (TEM) foi
realizada com o intuito de verificar se o forjamento
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rotativo poderia induzir a precipitacdo da fase  na liga
Ti30Ta.

A presenga da fase o (Figura 5) pode ser explicada
pela realizacdo do forjamento rotativo, porém, devido a
guantidade encontrada durante a andlise, existe a
possibilidade de que o processo de preparagcdo da
amostra tenha induzido a formacdo da fase ® nesta
guantidade. Ficando inconclusiva a presenca desta fase,
sendo necessarias mais analises para confirmar a
presenca da fase .

Figura 5. (a) Microscopia Eletronica de Transmissdo (Campo Claro)
(b) Fase Omega

A sequéncia de imagens da Figura 6 permite
observar a distribuicdo de tensGes devida as cargas
crescentes de compressdo, de acordo com os planos de
deslizamento principal da liga Ti30Ta.

Figura 6. Sequéncia de imagens da distribui¢do de tensdes
decorrente de ensaio de compressdo

As ordens de franjas isocromaticas indicam as
magnitudes das tensdes e os locais onde se concentram.
E possivel visualizar na Figura 6 (c) a formacdo de 1
ordem de franja (transi¢do vermelho-azul) decorrente do
carregamento e na Figura 6 (e) que o carregamento
resultou em 2 ordens de franjas (transicdo vermelho-
verde) localizadas proximas as bordas laterais do corpo
de prova. A elevada resisténcia do material, comprovada
pela necessidade de altas magnitudes de forca para gerar
as franjas isocromaticas, sugere a viabilidade do
emprego da liga na fabricacdo dos implantes.

Conforme observado na Figura 7 as micrografias
exibem a fase a”, evidenciada pela estrutura em forma de
agulha, antes e ap0s o ensaio de compressdo. Para a
amostra com 44 % deformacédo nota-se que o esforco de
compressdo foi excessivo e levou ao cisalhamento do
corpo de prova, enquanto no restante das amostras
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deformadas observou-se que o valores de dureza se
mantiveram sem grandes modificacoes.

Microestrutura

) Valores de
et 5 4 e microdureza (HV)
Microscopia optica

Sem 250
deformagdo

19% 26950
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43% 280,50

S - f.‘d“*i Kif% la e

Figura 7. Micrografias obtidas apds a deformacao das amostras
e valores de microdureza

As analises de difracdo de Raios-X confirmaram a
presenca da fase o”. Tratamentos térmicos ¢ mecanicos
também podem estimular a formacdo de fase o"**. O
tratamento térmico de solubilizacao estabiliza a fase o' ¢
oferece melhor conformacdo mecanica a frio que
promove a formag¢do de mais fases a", como foi
percebido pelo espectros gerados pela difracdo
de Raios-X, Figura 8.
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Figura 8. Espectros de difracdo de raios-X obtidas
para as amostras apos a deformacéo
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CONCLUSAO

A partir da realizacdo dessa pesquisa foi possivel
concluir:

e O forjamento rotativo levou a presenca da fase
beta mantida apds solubilizacdo/témpera.

e A realizacdo dos ensaios de compressdo néo
alterou as fases presentes no material, mantendo a
fase a", que em outros estudos mostrou ter modulo
de elasticidade interessante para aplicacoes
biomédicas.

e A presenca da fase o' mostrou-se viavel a
deformacdo mecénica por compressdo a frio até
um nivel de deformacao especifico, limitando seu
tamanho ou exigindo um equipamento mais
robusto. A liga se mostrou ideal para fabricacdo de
proteses pequenas.

e A presencga da fase o ¢ de dificil detec¢ao pois o
preparo a amostra da amostra pode ter induzido a
formacdo desta fase, sendo necessarios novos
ensaios para confirmar esta fase.
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