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RESUMO

O titanio e suas ligas sdo largamente usados como biomateriais em substituigdes de
tecidos duros devido as suas singulares respostas no meio fisiologico e as suas propriedades
quimicas e mecanicas favoraveis, como, e.g.: resisténcia a corrosdo e baixo moédulo de
elasticidade. Este estudo aborda uma revisdo bibliografica das principais caracteristicas e
aplicagdes do titanio e suas ligas em proteses para implantes dentarios e/ou ortopédicos.
Foram levantadas na literatura as microestruturas tipicas deste material, vinculando-as, assim
como suas caracteristicas fisico-quimicas fundamentais, as reagdes ou desempenho no corpo
humano. Neste trabalho foram ensaiados implantes comerciais usados em reparacdes da
coluna vertebral, por serem um dos mais criticos dispositivos na medicina regenerativa em
termos do conjunto da resposta material/hospedeiro, e das possiveis consequéncias de falhas
sobre o sistema neurologico. Em geral, estes implantes ortopédicos para coluna sdo
confeccionados com a liga Ti-6Al-4V (ASTM F136 - grau 5 ou liga alpha-beta), em fungdo
das melhores propriedades mecénicas. Foram realizados nessas amostras os seguintes ensaios
mecanicos nao destrutivos e metalograficos: inspe¢ao visual, liquido penetrante, microdureza
Vickers, rugosidade, microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura (MEV)
acoplada com espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e difracdo de raios-X (DRX). Os
resultados experimentais revelaram que do total de dezenas de amostras investigadas dos lotes
comerciais ou pré-comercial, apenas uma pega apresentou descontinuidade superficial. A
microestrutura foi caracterizada como matriz beta (f) com precipitados dispersos de fase
alpha (o), caracteristicos da liga usada, sendo observada ainda uma camada de 6xido induzida
por modificacdo quimica na superficie das amostras. Este 0xido possui caracteristicas que
favorecem a osseointegragdo, além de passivar a peca. Observou-se ainda que, a dureza desta
liga ¢ superior a do titdnio puro, o que era esperado pela literatura, devido a presenca dos
elementos de liga. Estas andlises poderdo servir como um protocolo de controle de qualidade
para as pecas, produzidas com a liga Ti-6Al-4V, aprimorando a performance de biomateriais

feitos com titanio.

Palavras-chave: titdnio, biomateriais, Ti-6Al-4V, implantes para coluna.



ABSTRACT

Titanium and its alloys are widely used as biomaterials for hard tissue replacements
because of its natural response in physiological environment and to their favorable chemical
and mechanical properties, such as: corrosion resistance and low modulus of elasticity. This
study provides a literature review of the main features and applications of titanium and its
alloys for dental prostheses and/or orthopedic implants. The typical microstructures of this
material, their fundamental physical and chemical characteristics and the performance or
reactions in the human body have been raised in the literature. In this work were tested
commercial implants used in spinal repair, being one of the most critical devices in
regenerative medicine in terms of the set of materials/host response, and the possible
consequences of failure on the neurological system. In general, these orthopedic implants for
spine are made of the alloy Ti-6A1-4V (ASTM F138 - grade 5 or alpha-beta alloy), due to
improved mechanical properties. The following non-destructive mechanical and
metallographic tests were performed on these samples: visual inspection, liquid penetrant,
Vickers hardness, roughness, optical microscopy, scanning electron microscopy (SEM)
coupled with energy dispersive spectroscopy (EDS) and X-ray diffraction (XRD). The
experimental results showed that in the total scores of the investigated samples of pre-
commercial or commercial lots only one presented surface discontinuity. On the
microstructure was characterized that it is composed of B matrix with dispersed precipitates of
o phase characteristic of the alloy used, and still observed an oxide layer induced by chemical
modification of the surface of the samples. This oxide has characteristics that favor bone-
integration, and passivates the piece. It was also observed that the hardness of this alloy is
higher than that of pure titanium which was expected from the literature, because of the
presence of alloying elements. These analyzes may serve as a quality control protocol for
parts produced with the Ti-6Al-4V, improving the performance of biomaterials made of

titanium.

Key-words: titanium, biomaterials, Ti-6Al-4V, spinal implants.
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1 INTRODUCAO

1.1 Justificativa e Relevancia

A humanidade, ao longo dos anos, sempre buscou de forma empirica na natureza,
materiais para substituir, adicionar, ou consertar de algum modo, partes danificadas do corpo
humano. Atualmente, o engenheiro de materiais entra no cenario como o principal promotor
de melhorias nos biomateriais buscando entender a interagdo biologica (toxicidade,
decomposigdo e resposta celular) e/ou aperfeigoar design do projeto, bem como incrementar
propriedades fisicas, tais como, propriedades da superficie: quimicas, morfologicas,
rugosidade; propriedades mecanicas: moédulo de elasticidade, estados de tensdes
(compressibilidade), fadiga; propriedades de transporte ¢ ainda taxa de degradacdo ou
produtos da degradacdo. Os metais possuem lugar de destaque em aplicagdes no corpo
humano devido as diversas propriedades, como resisténcia mecanica, tenacidade, facilidade
de obtencdo e de processamento, baixo custo. Segundo Orefice (2012), no século 19, por
exemplo, varios metais foram experimentados para o implante dentario. Nessa época eram
usados frequentemente ouro, prata e platina, porém com insucesso, uma vez que estes metais
levavam a intoxicacdo ou excessiva deformacdo. Foi a partir da década de 40, no século 20,
que os materiais para implante dentario sofreram acelerado desenvolvimento, chegando a
descoberta que o titdnio possui excelentes propriedades mecénicas para aplicacdo
odontolégica e ainda pode promover a osseointegracdo. O titanio e suas ligas, portanto, sdo os
materiais mais usados atualmente para implantes dentarios e ortopédicos.

O titdnio ¢ o metal que apresenta mddulo de elasticidade mais proximo ao do osso
humano. (PINTO, 2005). Esta ¢ uma caracteristica importante, uma vez que, o modelamento
0sseo ocorre com base nos esforgos mecanicos submetidos por este tecido. Logo, € essencial
que o material implantado no osso ndo tenha resisténcia mecanica muito superior daquele
apresentado. Outra vantagem do titdnio e suas ligas consiste no fato de serem classificados
como biomateriais inertes biologicamente, ou seja, permanecem essencialmente sem
mudangas quimicas e fisicas quando implantados no corpo humano. Dessa forma, eles nio
promovem reagdo adversa e sdo bem tolerados pelos tecidos. O corpo humano ¢ capaz de
reconhecé-los como estranhos e isola-los em uma capsula fibrosa. Entretanto, a formacdo de
oxido de titanio sobre a superficie do titdnio leva a osseointegracdo da pe¢a no corpo, ou seja,
a uma ligacdo direta com o osso. Este 6xido ¢ uma camada forte e estavel que ainda possui a

funcdo de prevenir contra a corrosao.
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Este material também ¢ aplicado em outros seguimentos, como na indistria
aeroespacial, industria quimica, na fabricagdo de pecas para veiculos e aparelhos para
esportes. Na industria biomédica ele ¢ aplicado principalmente em proteses ortopédicas para
coluna, quadril, ossos longos, fixacdo de fraturas e em implantes dentarios. O
desenvolvimento e utilizagdo destas proteses no corpo humano contribuiram para a melhora
da qualidade de vida de paciente e em alguns casos, para o aumento da expectativa de vida.
Os implantes sdo uma alternativa para a recuperagdo de partes do corpo humano danificadas
por algum trauma, doenga degenerativa ou genética. (PARK, 2010).

Dentro desta otica, o estudo sobre as aplicagdes do titanio e suas ligas em tecidos
duros motivou a autora, pois, ela possui um dente incisivo implantado no maxilar, onde se vé
o pino na figura 1. No seu caso, ndo houve perda dentaria por fator externo. Mas, foi o fator
genético que atuou e ndo a permitiu de possuir um dente incisivo direito definitivo, porém
com o implante a fun¢do da mastigacdo foi plenamente restaurada, evitando problemas

digestivos e 6sseos no maxilar. O fator estético também ¢ importante neste caso.

Figura 1 — Tomada radiografica de implante dentario.

Fonte: Propria autora.
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1.2 Objetivos

A meta principal deste trabalho ¢ caracterizar quimica e fisicamente a liga de titanio Ti-
6Al-4V utilizada em proteses de coluna, uma vez que ndo podem ocorrer falhas e a revisao
das proteses instaladas nesta area ¢ praticamente impossivel, por isto o foco da investigacao.

Os objetivos especificos sdo:

e levantar as propriedades desta liga que a tornam largamente utilizada em varias
aplicagdes em tecidos duros;

e verificar a estrutura e design das proteses para garantir sua eficacia na aplicacdo
em vértebras;

e fazer uma revisdo o metal titdnio, seu processamento, suas transformacdes de
fase, saber quais s@o os principais grades e ligas usadas comercialmente,
entender as reacdes biologicas que ele provoca, qual o mecanismo de

osseointegracdo, e quais as técnicas de caracterizagdo podem ser aplicadas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os biomateriais sdo definidos como todo material utilizado para substituir - no todo ou
em parte — sistemas bioldgicos. Eles podem ser confeccionados a partir de materiais
metalicos, ceramicos, poliméricos (sintéticos ou naturais), compdsitos ou recobrimentos. Em
geral sdo materiais usados na reparacdo e/ou reconstrucdo de partes do corpo humano (na
maioria substitutos de tecidos duros). (RATNER, 1996).

Dadas as especificidades que os biomateriais apresentam, a tendéncia € que eles sejam
considerados, hoje, uma classe especial de materiais. Estes materiais devem apresentar duas
caracteristicas fundamentais: biocompatibilidade e¢ biofuncionalidade; ou seja, para serem
biocompativeis, estes devem atender aos requisitos funcionais para os quais foram projetados,
induzindo o minimo de resposta inflamatéria e nenhuma reacao alérgica. Quanto ao conceito
de biofuncionalidade, ele esta associado a aplicagdo a que se destina a protese, de tal modo
que um material biocompativel para uma dada fun¢do pode ser inadequado se usado em
outras aplicagdes. A introducdo de um material no corpo humano provoca sempre uma reagao
do organismo, que dependera da natureza do material, da natureza dos tecidos hospedeiros e
das caracteristicas do individuo. (OREFICE, 2012).

Segundo a ANVISA (Agéncia de Vigilancia Sanitaria port. 2043/94, 686/98) os
biomateriais “sdo os materiais e artigos de uso médico ou odontoldgico, destinados a serem
introduzidos total ou parcialmente no organismo humano ou em orificio do corpo, ou
destinados a substituir uma superficie epitelial ou superficie do olho, através de intervencdo
médica, permanecendo no corpo apds o procedimento por longo prazo, e podendo ser
removidos unicamente por intervengao cirurgica”. (SILVA, 2010).

Ratner (1996) diz que, historicamente os biomateriais sdo divididos em quatro
geracdes. A primeira geracao ou fase de empirismo era onde povos na antiguidade ha mais de
2000 anos, tais como romanos, chineses e astecas, ja usavam o ouro na odontologia ou
confeccionavam dentes de marfim e faziam proteses de membros de madeira, além de usarem
vidro para reposi¢do do globo ocular.

A segunda geragdo ¢ caracterizada pelo uso de materiais estruturais, comecando com o
uso de placas 6sseas em 1900, e em 1930 houve o inicio dos reparos das articulagdes. Ja por
volta de 1950, comegou o emprego de implantes de titdnio a partir do aproveitamento de
materiais avancados desenvolvidos para outras aplicacdes (ex: industria automobilistica e

aeronautica). Um dos maiores avancos em reparagdes das articulacdes se deu por volta de
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1960 com a utilizagdo do polietileno em associacdo ao aco inoxidavel ou titdnio, sendo usado
como protese coxofemoral (artroplastia total de quadril - ATQ). No final de 2* metade do
século passado, novos materiais sintéticos (poliméricos, compositos etc.) entraram em uso:
lentes acrilicas, dracon para enxerto de vasos, teflon em proteses ortopédicas.

A terceira geracdo ou fase de aprimoramento foi caracterizada pelo desenvolvimento
de materiais com caracteristicas especificas de acordo com a aplicagdo. Ex: recobrimentos
bioativos de hidroxiapatita sobre proteses metalicas ou UHWMPE (polietileno de ultra alto
peso molecular) para proteses articulares, valvulas cardiacas com carbono pirolitico ¢ marca-
passos.

A quarta geracdo ou fase atual (estado da arte) busca a reprodugdo de formas e/ou
funcdo de tecidos biologicos (biodegradaveis) através da biomimética para aperfeigoar
biomateriais para uso na medicina regenerativa. Contudo, os maiores desafios encontram-se
atualmente na engenharia de tecido empregando a tecnologia de materiais para desenvolver
estruturas que sejam capazes de servir como substrato para cultivo de células tridimensionais

“in vitro” de forma a desenvolver novo tecido. (OREFICE, 2012).

2.1 Titanio e suas ligas

Ligas de titdnio sdo comumente usadas em implantes ortopédicos e dentais por
oferecerem excepcional resisténcia a corrosdo, osseointegracdo, leveza, biocompatibilidade,
entre outras propriedades. As tentativas de se usar o titdnio como biomaterial para implante
datam da década de 30. Foi descoberto que este metal era tolerado em fémures de gatos, assim
como o ago inoxidavel 316 e o Vitalium (liga CoCrMo). A leveza do Ti (4.5g/cm3
comparado com 7.9g/cm’ do aco inox 316 e 8.3g/cm’ do Vitallium) combinada com suas boas
propriedades quimicas e mecanicas sdo requisitos importantes para a sua aplicacdo como
implante. (OREFICE, 2012).

Além de material para implante no corpo humano, o titanio, devido suas propriedades
ndo magnéticas e alta relag@o resisténcia/peso, também ¢ aplicado na aeronautica militar, em

equipamentos navais, nos corpos de compressoras ¢ em valvulas.

2.1.1 Titdnio comercialmente puro e suas propriedades

Existem quatro grades de titdnio puro, onde o nivel de impureza os distingue, como

mostrado na tabela 1.
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Tabela 1 — Composicio quimica dos grades de titanio puro.

Elemento (%) Grade 1 Grade 2 Grade 3 Grade 4
N 0.03 0.03 0.05 0.05
H 0.10 0.10 0.10 0.10
C 0.015 0.015 0.015 0.015
Fe 0.20 0.30 0.30 0.50
(0) 0.18 0.25 0.35 0.40
Ti 99.475 99.355 99.185 98.935

Fonte: ASTM, 2000.

Como se vé, o grade 1 ¢ o mais puro, decaindo sequencialmente o nivel de pureza até
atingir o grade 4, que ¢ o menos puro. Alguns autores consideram que o grade 5 é composto
pela notavel liga Ti-6Al-4V.

Quanto maior a quantidade de impureza no titdnio maior serd sua dureza e menor a
ductilidade. Com o aumento do grade, maior também sera a resisténcia mecanica do titanio,

como consta na tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades mecéanicas do titinio puro de acordo com o grade.

Gradel Grade2 Grade3 Grade4

Tensao Limite de Escoamento (MPa) 170 275 380 485
Tensio Limite de Resisténcia (MPa) 240 345 450 550
Elongacao (%) 24 20 18 15

Reducao da area (%) 30 30 25 25

Fonte: ASTM, 2000.

Algumas das principais caracteristicas dos quatro grades sdo, de acordo com Oshida

(2007):

a) Grau 1: Ambos os residuos de oxigénio e ferro melhoram a resisténcia ao impacto.
O oxigénio atua como um fortalecedor intersticial, levando a manuten¢do de uma
unica fase alpha com microestrutura hexagonal compacta. O ferro age como uma
segunda fase, que também ¢ refinador de grdo, oferecendo capacidades de
fortalecimento moderados. O menor contetido residual faz do grau 1 o menos
resistente mecanicamente, mas que possui maior ductilidade, com excelente

conformabilidade a frio.
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b) Grau 2: O grau 2 ¢ o grau de titdnio selecionado para aplicagdes industriais com
maior frequéncia, pois tem propriedades bem equilibradas de forca e ductilidade.
A sua resisténcia mecanica ¢ bastante semelhante a do ago inoxidavel comum e

sua ductilidade permite uma boa conformabilidade a frio.

¢) Grau 3: O titdnio comercialmente puro (TiCp) grau 3 possui resisténcia mecanica a
ruptura um pouco maior, devido ao seu relativamente elevado teor residual
(principalmente oxigénio, e também de nitrogénio), porém, com um pouco menos

de ductilidade.

d) Grau 4: O grau 4 € o que possui maior resisténcia mecanica a ruptura, de modo

que, ele € usado principalmente na inddstria acroespacial/acronave.
2.1.2 Ligas de titdnio e suas propriedades
A liga mais notavel de Ti ¢ produzida com adi¢do de aluminio (5.5-6.5%) e vanadio
(3.5-4.5%), dependendo da norma utilizada. Sua férmula quimica ¢ Ti-6Al-4V. (OREFICE,
2012). Na tabela 3, se encontram os valores nominais da composi¢cdo quimica dessa liga de

acordo com as normas ASTM: F136, F620, F1108 ¢ F1580.

Tabela 3- Composicao quimica das ligas do tipo Ti-6Al-4V.

Elemento Forjado (F136, F620) Moldado (F1108) Moldado (F1580)

(%)

N 0.05 0.05 0.05

H 0.08 0.10 0.08

C 0.012 0.015 0.015

Fe 0.25 0.30 0.30

(0] 0.13 0.20 0.20

Cu - - 0.10

Sn - - 0.10

Al 5.5-6.5 5.5-6.75 5.5-6.75

\% 3.54.5 3.5-4.5 3.5-4.5

Ti 90.728-88.728 89.525-87.275 89.325-87.075

Fonte: ASTM, 2000.
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Essa liga, do tipo alpha-beta, possui notavel resisténcia a fadiga, elevados resisténcia a
corrosdo € modulo elastico. Possui limite de escoamento e de resisténcia moderados, como

mostra a tabela 4 para as ligas produzidas pelas normas F136 e F1108.

Tabela 4- Propriedades mecéanicas da liga Ti-6Al-4V.

Forjado Moldado (F1108)

(F136)
Tensao Limite de Escoamento (MPa) 795 758
Tensio Limite de Resisténcia (MPa) 860 860

Fonte: ASTM, 2000.
As propriedades citadas da liga Ti-6Al-4V fazem dela a liga de titdnio mais usada

atualmente para aplicagdo como biomaterial, apresentado no grafico da figura 2. Em segundo

lugar t€ém-se o titanio puro.

Figura 2- Ligas de Ti mais usadas como Biomateriais

Ligas de Ti mais usadas como Biomateriais

u Ti-6AL-4V
® Qutras ligas

Ti puro

Fonte: Propria autora.

A tabela 5 mostra a composi¢do quimica nominal para as ligas de titdnio contendo Nb,

Zr e Mo propostas pelas normas F1295, F1713 e F1813 da ASTM.
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Tabela 5- Composicio quimica de ligas de Ti forjadas.

Elemento Liga Ti-8Al-7Nb Liga Ti-13Nb-13Zr Liga Ti-12Mo-6Zr-2Fe
(%) forjada (F1295) forjada (F1713) forjada (F1813)
N 0.05 0.05 0.05
H 0.08 0.08 0.05
C 0.009 0.012 0.020
Fe 0.25 0.25 1.5-2.5
(0] 0.20 0.15 0.08-0.28
Ta 0.50 - -
Al 5.5-6.5 - 5.5-6.5
Zr - 12.5-14 5.0-7.0
Nb 6.50-7.50 12.5-14 -
Mo - - 10.0-13.0
Ti 86.911-84,911 74.911-71.911 77.8-7.,6

Fonte: ASTM, 2000.

As propriedades mecanicas destas ligas, mostradas na tabela 6, fazem delas

amplamente utilizadas em implantes dentarios e ortopédicos.

Tabela 6- Propriedades mecanicas das ligas Ti8AI7Nb, Til13Nb13Zr e Til12Mo6Zr2Fe.

Ligas Tratamento Limite de  Limite de Elongacio Reducio
térmico escoamento resisténcia (%) de drea
(MPa) (MPa) (%)
Ti8AI7ND forjada (F1295) 800 900 10 25
Til3Nb13Zr forjada envelhecida 725 860 8 15
(F1713)
recozida 345 550 15 30
ndo recozida 345 550 8 15
Til2Mo6Zr2Fe forjada (F1813) 897 931.5 12 30

Fonte: ASTM, 2000.

Os valores de limite de escoamento e de resisténcia da ligas de Ti sdo similares aos do
aco inoxidavel 316 e das ligas de Cobalto (tabela 7). Quando comparado o valor da relagdo
resisténcia/densidade, o Ti ndo ¢ batido por nenhum outro metal para implante (figura 3). Nao
obstante, ele possui baixa resisténcia ao cisalhamento, fazendo-o menos desejavel para uso
como arames em 0ssos, ¢ aplicagdes semelhantes. Ele também tende a esfolar ou agarrar

quando desliza sobre si mesmo ou outro metal. (OREFICE, 2012).
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Material ASTM Tratamento Moddulo de  Limite de  Limite de  Aplicacdes
térmico elasticidade Escoamento resisténcia
(MPa) (MPa) (MPa)
Aco F745 Recozido 190 220 480 Implante
inoxidavel cirurgico
F55-56 Recozido 190 331 586 Parafuso de
0SSO
F138-  Trabalhado a frio 190 792 930 Fixacdo de
139 fratura
Forjado a frio 190 1200 1351
Liga F75  Moldado/Recozido 210 450-517 655-890 Rolamento
CoCr do joelho
F799  Pressdo isostatica 250 840 1300 Implante de
a quente quadril
F90 Forjado a quente 210 900-1200  1400-1600 Implante de
quadril
F562 Recozido 210 450-650 950-1200 Implante
ortopédico
Trabalhado a frio 210 1600 1900 Fixacdo de
fratura
Forjado a quente 232 965-1000 1200 Disco
intervertebral
Trabalhado a frio, 232 1500 1795 Implante
envelhecido ortopédico
Ligasde  F136 Forjado recozido 116 896 965 Implante
Titanio dentario
F67 Forjado, tratado 116 1034 1103 Haste de
quadril
Trabalhado a frio 110 485 760 Implante
dentario

Fonte: PARK, 2010.
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Figura 3- Grafico comparativo do limite de escoamento/densidade entre ligas de titanio,
Tantalo, ligas CoNiCrMo, ac¢o inoxidavel 316L.
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Fonte: PARK, 2010.
2.1.3 Microestrutura

O titanio ¢ um material alotropico que apresenta duas estruturas cristalinas: alpha (a-
Ti) e beta (B-Ti). A figura 4 mostra a microestrutura da fase o em (a) e da fase B em (c), a
figura (b) ¢ a liga Ti-6Al-4V, cuja estrutura cristalina caracteristica ¢ a-p. Observa-se nesta
liga que a fase P possui graos (em escuro) com tamanhos menores que a fase a (em claro). A
fase alpha tem estrutura cristalina de reticulo hexagonal compacto (HC) e a beta tem um

reticulo ctibico de corpo centrado (CCC).

Figura 4— Microestrutura das fases do titanio.

Fonte: PARK, 2010.
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A transformagdo alotropica dessas duas fases pode ocorrer por meio de nucleagdo e
crescimento de grdo ou por meio de maclagdo gerada por tensdes termoelasticas quando
ocorre rapida variagdo de temperatura, gerando assim fases secundarias. Dentre estas fases as
principais sdo o’ (hexagonal) e a’’(ortorrdmbica) ambas denominadas de fases martensiticas,
produzidas com aplicacdo de elevada taxas de resfriamento através de um mecanismo
adifusional. A fase ® ¢ proveniente de um processo produzido por témpera a partir da fase
ou mecanismo atérmico através da rejei¢ao de soluto de B para @. (PINTO, 2005).

No titanio puro, a temperatura ambiente, estd presente a fase alfa. A temperatura de

transformacdo da fase B para o ¢ em torno de 882°C, como mostrada no diagrama de

transformagdo de fase da figura 5.

Figura 5— Diagrama de fase de ligas do Titanio.
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Fonte: PARK, 2010.

Segundo Pinto (2005), no diagrama de equilibrio os dominios das duas fases a e B sdo
divididos pela linha B-transus, a qual ¢ de grande importancia para ligas de titanio, isto
porque, seu deslocamento ¢ determinado pela adicdo de elementos de liga, estabilizando a
fase favorecida através da presenca dos elementos em questdo. As principais propriedades das

classes de ligas de titanio, de acordo com a fase predominante, sdo:

a) Ligas alfa: apresentam B-transus acima de 800°C, ndo permitindo a alteragdo da
microestrutura com tratamentos térmicos. Pode-se obter o endurecimento dessas
ligas por controle do tamanho de grdo através de trabalho a frio seguido de

recozimento. A invariabilidade microestrutural favorece a soldabilidade, pois ndo
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possibilita segregacdo de elementos de liga na zona de fusdo, onde as temperaturas
sdo superiores a [B-transus. (LONG, 1998). Possuem ainda, boa ductilidade,
resisténcia mecénica média, 6tima resisténcia a fluéncia em altas temperaturas,
resistentes a oxidacdo, e mantém suas propriedades em temperatura criogénicas.
Apresentam pouca forjabilidade. (OREFICE, 2012).

b) Ligas beta: geralmente sdo soldaveis e aceitam tratamentos térmicos. Aplicaveis
em chapas e molas. As principais vantagens sdo a maior capacidade de trabalho a
frio comparada as ligas o-f, e maior capacidade de endurecimento, mesmo em
pecas espessas. As desvantagens sdo: maior densidade e menor resisténcia a
fluéncia. (BOYER, 1994). Park (2010) afirma ainda que, a estrutura beta ¢ mais
resistente mecanicamente que a a-f. Ao se realizar a precipitacdo da fase § por
tratamento térmico na temperatura de solucdo solida e subsequente témpera,
seguido por envelhecimento numa temperatura mais baixa, o ciclo de
envelhecimento causa a precipitagdo de algumas particulas finas de fase 3 a partir
do metaestavel B, formando uma estrutura que ¢ mais forte que a estrutura a-§
revenida.

c) Ligas alpha-beta: possuem resisténcia mecanica alta, utilizadas para conformagao a
quente, sdo trataveis termicamente e soldaveis. Segundo Rhodes (1986), ligas
contendo elementos B-estabilizadores como o Ni, V, Fe, Mo, Cr e Ta permitem
alteracdo da microestrutura por meio de tratamentos termomecanicos pois possuem
temperaturas de transicdo alotropicas relativamente baixas o que possibilita

retencdo de fase 3, em temperatura ambiente e a manipulagdo da mesma.

De acordo com Ratner (1996), a microestrutura do material ¢ afetada pela temperatura
de recozimento, taxa de resfriamento e conformag¢do mecanica. Para a liga Ti-6Al-4V, a
estrutura o-f equiaxial é resultante do resfriamento lento em forno. A figura 6 mostra as
diferentes microestruturas formadas para o resfriamento lento a partir das temperaturas de
recozimento: (a) 1050°C, (b) 800°C, (c) 650°C. Observa-se na temperatura maior, a formagao
da estrutura caracteristica de Widmansttiten: a fase alpha precipita em placas ou agulhas com
orientagdo cristalografica especifica em uma matriz de grios p. A medida que a temperatura

diminui, a propor¢do da fase o aumenta.
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Figura 6- Diagrama de transformacio de fase com as microestruturas no resfriamento
lento.
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Fonte: RATNER, 1996.

A estrutura de Widmansttiten ¢ formada com o resfriamento lento da liga Ti-6Al-4V a
partir do campo de fase . A figura 7 mostra a sequéncia de crescimento dos graos desta liga.
Nela, observa-se que a fase o se nucleia e cresce a partir dos contornos de grios da fase B, até

que toda a estrutura seja formada por placas de a separadas pela fase .
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Figura 7- Mecanismo de formacio da estrutura de Widmansttiten
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Fonte: RANTER, 1996.

Ainda sobre a liga Ti-6Al-4V, Ratner (1996) diz que, a partir de 1050°C, a estrutura
com matriz § e fase o martensitica ¢ formada com resfriamento rapido em agua (figura 9a). A
microestrutura formada, no resfriamento rapido acima da temperatura de B-transus, entdo, é
conhecida como ‘basket wave’. A figura 8 mostra a estrutura de basket wave, sendo a fase

alpha os grdos claros e no contorno escuro a fase beta. Esta estrutura possui boa tenacidade,

porém baixa resisténcia a fadiga e a tracao.
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Figura 8- Estrutura de basket wave para a liga Ti-6Al-4V.
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Fonte: RANTER, 1996.

Resfriando-se rapidamente a liga, porém partindo de 800°C, promove-se uma matriz
de B com a fase o’ dispersada e a 650°C forma-se oo de Widmansttiten com matriz 3. A figura
9 a seguir mostra as microestruturas formadas no resfriamento rapido a partir das

temperaturas de recozimento: (a) 1050°C, (b) 800°C, (c) 650°C.

Figura 9- Microestruturas formadas no resfriamento rapido.
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Fonte: RATNER, 1996.

Segundo Ratner (1996), para a liga de Ti-6Al-4V F136, o mais comum ¢ aquecer e
trabalhar em uma faixa de temperatura préxima, mas ndo acima, da B-transus e entdo resfriar
rapidamente para dar uma microestrutura de finos graos alpha com particulas beta isoladas
nos contornos de graos alpha, como visto nas figuras 9b e 9c. A figura 10 também mostra esta

microestrutura resultante, com a fase alpha em claro e a fase beta nos graos escuros.
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Figura 10- Microestrutura da liga F136 aquecidas abaixo de 1000° e resfriadas em agua.
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Fonte: RATNER, 1996.

2.1.3.1 Efeito dos elementos de liga

A adigdo de elementos de liga ao titdnio altera a temperatura de transformacao de fase,
a quantidade de cada fase e estabilizam preferencialmente uma fase em relagéo a outra.

Os clementos que elevam o limiar de transformacdo sdo chamados de alfa
estabilizadores, pois estendem o dominio da fase alpha no diagrama binario de fases. Os
elementos que diminuem a temperatura de transformacdo para valores menores que 882°C sdao
considerados elementos beta estabilizadores. (PINTO, 2005). O aluminio ¢ o vanadio,
presentes na liga Ti-6Al-4V, sdo exemplos de dois elementos que alteram as propriedades do
titanio:

a) o aluminio (Al) tende a estabilizar a fase o, aumentando a temperatura de

transformacdo de fase;

b) o vanadio (V) estabiliza a fase 3, abaixando a temperatura de transformacao de o

para f.

O efeito de estabilizagdo promovido por grande quantidade de aluminio na liga
aumenta a resisténcia mecanica e a resisténcia a oxida¢do em altas temperaturas (300-600°C).
Esse tipo de liga ndo pode ser tratada termicamente para aumentar a dureza, pois possui
apenas uma fase presente. Portanto ¢ possivel aumentar a dureza dessa liga apenas pelo
processo de endurecimento por precipitagdo, levando a precipitacdo de outras fases mais duras

na estrutura. (ORIFICE, 2012).
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Segundo Park (2010), a adicdo controlada de estabilizadores de fase B faz com que a
alta resisténcia desta fase persista apos abaixamento de temperatura inferior a 882°C. A alta
porcentagem de estabilizadores [ (13%m da liga Ti-13V11Cr3Al) resulta numa
microestrutura substancialmente 3, a qual pode ter sua resisténcia aumentada por tratamento

térmico.

2.1.4 Reacoes bioldgicas

A resisténcia a corrosdo ¢ uma das propriedades mais importantes que determinam a
biocompatibilidade de biomateriais metalicos. A elevada resisténcia a corrosdo dos materiais
metalicos ¢ atribuida a um filme passivo nas suas superficies. No entanto, a pelicula passivada
sobre estes metais pode ser continuamente danificada por desgaste quando estes materiais sdo
utilizados como placas de osso e parafusos, articulagdes artificiais ou restauragdes dentarias.
O desgaste em biomateriais metalicos pode gerar detritos e acelerar a liberacdo de ions
metalicos. (OSHIDA, 2007).

Estd bem documentado que algumas metais sdo conhecidos por produzir respostas
inflamatorias (por exemplo, Cr, Co, Cu, Ni, Pd, Ti, Zr, e as suas ligas a base) in vitro e
reacoes alérgicas (por exemplo, Cr, Co, Ni, Ti e NiTi) in vivo. Varios estudos destacam que
os elementos podem se difundir a partir de aparelhos e se acumulam nos tecidos. Foi relatado
que o Al da Ti-6Al-4V pode provocar doenga na neuroldgica grave, por exemplo, o mal de
Alzheimer e doenga metabolica do osso, como, osteomalacia. (OSHIDA, 2007).

Zaffe et al. (2004) estudaram o Ti comercialmente puro aplicado em placas, e a liga
Ti-6Al-4V usada em parafusos. Eles analisaram os tecidos circundantes para avaliar a
liberagdo e acimulo de ions. Foi verificado que houve acimulo de Al nos tecidos moles, mas
ndo de Ti, e que, uma acumulagdo peculiar de Al na lamela densa de tecido 6sseo recém-
formado foi registada, indicando que as perturbagdes bioldgicas podem ser relacionadas com
a liberacdo de Al dos biomateriais testados.

Além dos varios estudos que apontam a toxicidade neuroldgica do Al da liga Ti-6Al-
4V, em relagdo ao vanadio, pesquisas verificam que, seu oxido, que ¢ termodinamicamente
instavel, podendo causar problemas respiratorios. Por isso, € proposto a substitui¢do do V por
niobio (Nb), resultando na liga Ti-6Al-7Nb. Esta nova liga esta normatizada desde 1992. No
caso do Al, é proposto sua substituicdo por zirconio (Zr), formando a liga Ti-13Zr-13Nb.

(OREFICE, 2012).
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Maurer et al. (1994) investigaram a captagdo celular de titdnio e do vanadio. Foi
descoberto que, o titdnio ndo apresentou toxicidade para as células, mas o vanadio promoveu
toxicidade em niveis superiores a 10 pg/ml. A percentagem de associagdo celular do titdnio
demonstrou ser cerca de 10 vezes maior do que o vanadio. Também foi mencionado que a
presenga de vanadio ndo afeta a absor¢do celular de titdnio, mas a presenga de titanio
diminuiu a associag@o de vanadio pelas células.

A sensibilidade do metal ¢ considerada um fator muito importante na
biocompatibilidade geral dos implantes. Apesar do titdnio ndo mostrar sensibilidade, outros
metais, tais como o niquel do aco inoxidavel, ou outras ligas de alto teor de niquel, cobalto e
de ligas a base de cobalto, tém mostrado ser sensibilizadores da pele e gerarem dermatite,
podendo ainda, levaram a uma resposta alérgica apds a implantac¢do. O Ti ¢ considerado como
um produto ndo sensibilizante ou metal menos sensibilizante, ¢ a aplicagdo de materiais de Ti
aumenta rapidamente em uma variedade de produtos tais como relogios de pulso, e materiais
odontolégicos e médicos. No entanto, existem alguns relatérios da dermatite de contato
devido a Ti. A alergia ao titanio € pouco reconhecida na medicina tradicional, no entanto, foi
relatado que 1 em cada 10 pessoas pode ser afetada por ela. Para os que sofrem com alergia de
titanio, os sintomas podem variar de erupcdes cutidneas ou simples dor muscular e fadiga.
(OSHIDA, 2007).

Existem diversas pesquisas para avaliar a biocompatibilidade do titdnio. Eisenbarth et
al. (2004) estudaram a biocompatibilidade de elementos de liga §-Ti, a fim de estimar a sua
aptiddo para componentes de biomateriais, com Ti comercialmente puro (grau 2) e ago
inoxidavel 3161, como materiais de referéncia. Foi relatada a seguinte ordem decrescente de
biocompatibilidade: nidbio (como um elemento de estabilizagdo da fase f) — tantalo (como
um elemento de estabilizagdo da fase ) — titdnio — zirconio (como um elemento de
estabilizacdo da fase o) — aluminio (como um elemento de estabilizagdo da fase o) — ago
inoxidavel com baixo teor de carbono 316L (contendo 18Cr-8Ni) — molibdénio.

Uma variavel importante para o papel de remodelagdo dssea ¢ a diferenga no modulo
de elasticidade entre o 0sso e a sua substituicdo. Normalmente, quanto maior a diferenca, mais
rapidamente as mudangas ocorrem no 0sso. O Ti é particularmente bom devido ao seu menor
modulo de elasticidade. No entanto, esta afirmacao nao é sempre verdadeira, pois 0 ambiente
mecanico pode variar. Oshida (2007) relata que um implante removido de um paciente apos
falha clinica foi examinado usando microscopia varredura eletrénica (MEV). Na superficie da

amostra recebida foi encontrado principalmente TiO,, com contaminacdes de H,O/OH, e
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também de calcio e de nitrogénio, que se mantiveram apoés a autoclavagem. A amostra clinica

estava parcialmente fibrosada, com evidéncias de calcificacao.

2.2 Metalurgia do titinio

2.2.1 Processamento

2.2.1.1 Fundi¢do

Na natureza o titanio ¢ encontrado principalmente nas formas oxidas: rutilo (TiO,) e
ilmenita (FeTiO3). Basicamente, o processamento do titanio se resume em superaquecer estes
oxidos na presenga de carbono e cloro, formando o TiCls, que é fundido em cloro, depois
refundido em forno de arco elétrico, com cadinho de cobre e eletrodos de wolfranio e
tungsténio, em uma camara que promove vacuo e depois injeta argdnio. Ao final do processo
sdo obtidos os lingotes de titanio. (OREFICE, 2012).

Entretanto, atualmente, existem cerca de 10 diferentes sistemas disponiveis para a
fundi¢do de titanio. As varias execucdes do processo de refusdo em arco a vacuo sio usados
para homogeneizar as composi¢des quimicas e, além disso, para tentar superar dois tipos de
defeitos de fusdo - duras inclusdes o’ e inclusoes de alta densidade - que s@o uma
preocupagdo com a qualidade principal na produgdo de ligas de titdnio de alto desempenho.
Estes defeitos, quando presentes na sub-superficie sem serem detectados, poderiam promover
a falha por fadiga prematura em componentes rotativos, encurtar o ciclo de vida de um
componente, ¢ 0 desempenho do produto, comprometendo sua seguranca. (OSHIDA, 2007).

Na etapa de fundigdo deste metal sdo necessarios cuidados, pois o Ti € muito reativo
em altas temperaturas e queima rapidamente na presenga de oxigénio. Portanto, isso requer
uma atmosfera inerte para processamento do metal em alta temperatura ou fundigdo a vacuo.
O oxigénio libertado do 6xido se difunde para a superficie da pega de fundigdo de modo a
formar uma camada endurecida (cerca de 200pm de espessura), fragilizando o metal. Como
resultado disso, nenhum trabalho a quente ou forjamento deve ser realizado acima de 925°C.
(OREFICE, 2012).

Oshida (2007) afirma que, cuidados especiais devem ser sempre tomados para
controlar outros defeitos de fundi¢ao com titanio. Os defeitos incluem cavidades de contragao,

orificios, ou espacos vazios.
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2.2.1.2 Usinagem

Ligas de titdnio tém propriedades unicas de usinagem. Embora as forcas de corte
sejam apenas ligeiramente mais elevadas do que em ligas de usinagem comuns, existem
outras caracteristicas que tornam estas ligas mais dificeis de serem usinadas do que os agos,
tendo uma dureza equivalente. A condutividade térmica de uma liga de titdnio (21,9
W/(mK),) é de cerca um quarto da dos agos (80,4 W/(mK)). A combinacdo de uma pequena
area de contato e baixa condutividade térmica gera temperaturas de corte muito altas. Em uma
velocidade de corte de 100 pés/min, a temperatura desenvolvida na ponta de uma ferramenta
de carboneto quando cortando um ago ¢ 537°C, enquanto que, na liga de titdnio, a temperatura
pode atingir os 704°C. Assim, as velocidades de corte em ligas de titanio devem ser pequenas,
a fim de manter uma temperatura da ferramenta abaixo da que resulta em vida 1til curta
(ZLATIN, 1973). Além disso, Orefice et al (2012) dizem que o Ti tende a esfolar ou se aderir
as ferramentas de corte. Para minimizar esse efeito, a usinagem eletroquimica ¢ um meio
alternativo.

A usinagem eletroquimica tem sido utilizada na industria ha mais de 40 anos como um
meio de usinagem para metais duros com impulsos elétricos usados para cortar metais
passivamente e com precisdo em diversos tamanhos e formas. E um processo de menor
pressdo, que nao transmite calor para a liga. (OSHIDA, 2007).

O procedimento consiste em uma passagem de corrente através de um eletrodo, que
produz uma queima de minusculas particulas. Um eletrodo de grafite ou cobre atua como uma
ferramenta que invade o pedaco de metal de base e corrdi a forma negativa na forma do
elétrodo. O processo ¢ acompanhado por faiscas geradas entre o eletrodo e a pega. As faiscas
derreterem a liga aquecendo-a entre 3000 ¢ 5000°C (WEBER, 1993). Segundo Oshida (2007),
as faiscas removem pequenas quantidades de substrato de metal dentro de microssegundos. O
processo inteiro acontece em um banho de liquido dielétrico que impede a queima da liga. As
vantagens desta técnica sdo: (1) € possivel trabalhar sem pressao, (2) o calor ndo ¢ conduzido
para o objeto a ser tratado, de modo que as partes da protese que ja foram finalizadas com
porcelana ou resina acrilica ndo serdo danificadas, (3) todas as partes podem ser
absolutamente paralelas, (4) gera muito pouca rugosidade da superficie, e (5) remove

quaisquer dificuldades com qualquer tipo de material.
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2.2.1.3 Forjamento isotérmico

Forjamento isotérmico difere de forjamento convencional em que a temperatura de
trabalho da peca ¢ mantida constante durante o forjamento por aquecimento dos moldes. Este
¢ um método comum de produgdo de artigos de liga de titdnio. Sequéncias de forja e posterior
tratamento térmico, como o tratamento pods-forjamento de calor, podem ser utilizadas para
controlar a microestrutura e propriedades resultantes do produto. A chave para o forjamento e
tratamento térmico de sucesso ¢ a temperatura de transicdo beta (882°C). Quanto maior a
temperatura de processamento na regido a-f§, mais beta estd disponivel para transformar no
resfriamento. O tratamento térmico de solucdo oferece uma chance de modificar a
microestrutura forjada, enquanto que o ciclo transforma as estruturas betas para uma dispersao

6tima. (OSHIDA, 1986).

2.2.2 Tratamento térmico

Para reduzir as tensdes residuais (principalmente as tensdes residuais de tragdo) que
foram criadas durante a fabricagdo, materiais de titanio sdo tratados termicamente para o
alivio de tensdes. Para melhorar as propriedades mecanicas (ductilidade), usinabilidade e de
estabilidade estrutural, os produtos de titdnio também sdo tratados termicamente com o
recozimento. Para aumentar a resisténcia mecanica, o titdnio ¢ temperado ou tratado
termicamente por envelhecimento. Ligas alfas de titanio podem ter estresse aliviado e serem
recozidas, porém, o aumento da resisténcia ndo pode ser conseguido nestas ligas por qualquer
tipo de tratamento térmico. (OSHIDA, 2007). De acordo com Orefice (2012), para se elevar a
resisténcia mecanica da liga de titdnio alfa ¢ feito o tratamento térmico pelo mecanismo de
endurecimento por precipitacdo da estrutura. A fase beta, por sua vez, possui o problema de
ser metaestavel e decompor-se em temperaturas elevadas, sendo esta uma restricdo no seu

tratamento térmico.

2.3 Oxidacao

2.3.1 Formacao de 6xido titinio

Segundo Kasemo (1983), o titdnio ¢ um metal altamente reativo e, quando exposto a

atmosfera, consegue reagir dentro de microssegundos para formar uma camada de 6xido. O Ti
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possui forte afinidade quimica ao oxigénio, que facilmente produz um filme de 6xido de
forma compacta, garantindo elevada resisténcia a corrosao deste metal. Entretanto, este 6xido
¢ soltivel em meios onde podem estar presentes os acidos: hidrofluodricos, ou cloridrico, ou
sulflrico, ou oxalico, ou acético.

E também bastante impenetravel por oxigénio (uma vez que o didmetro atdmico do Ti
¢ 0,29nm, e a camada de protecdo primaria ¢ de cerca de 5-20 atomos de espessura)
(OSHIDA, 2007).

Oshida (2007) diz que, a exata composi¢do e estrutura da pelicula de revestimento
passivo de titanio e suas ligas ¢ controversa. Este ¢ o caso, ndo apenas para a camada
"natural" formada a partir do ar (depende de pardmetros como a composi¢dao do metal e meio
circundante, a temperatura maxima atingida durante o funcionamento do metal, a superficie,
acabamento, etc.), mas também, para filmes formados durante a exposi¢do a varias solugdes,
bem como aqueles que sdo formados anodicamente.

Quando titdnio € exposto a atmosfera por agdes de corte, como, torneamento,
fresagem, ou serramento, uma camada de 6xido comeca a se formar dentro de nanossegundos.
Depois de apenas 1s, um 6xido de superficie (com 2-7 nm de espessura) ¢ formado e a
camada final pode chegar a ter espessura superior a 100 A. A oxida¢do ao ar, em temperatura
ambiente, produz monoxido de titdnio (TiO) com pequenas quantidades de 6xido de titanio,
Ti30s. (OSHIDA, 2007).

O o6xido de superficie também ¢ formado durante procedimentos de preparacdao do
implante. Além da etapa da usinagem, onde metal puro € exposto ao ar e rapidamente
oxidado, as operagles de limpeza e esterilizagdo em autoclave modificam e aumentam as
peliculas de 6xido. Como a biocompatibilidade dos implantes de titanio esta associada com a
superficie de 6xido de titdnio ¢ ndo com o metal titanio, € desejavel obter um filme de 6xido
que ¢ reprodutivel em relagdo a composi¢do quimica, estrutura e espessura. Por isso, €
importante que as diversas fases de preparacdo de implantes sejam realizados sob condi¢des
cuidadosamente controladas. Mesmo pequenas mudangas nos procedimentos de preparacdo

podem conduzir alteragdes significativas da superficie do implante (LAUSMA, 1985).
2.3.1.1 Passivacdo
Filmes passivos podem ser formados por tratamento superficial do implante de titdnio

por via quimica ou eletroquimica (ou anoddica). Ligas de titanio, por exemplo, Ti-6Al-7Nb e

Ti-6Al-4V, assim como o titdnio comercialmente puro, podem ser tratados quimicamente com
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fluoreto de hidrogénio e 4cido nitrico para a formagdo do filme de 6xido. Neste caso, trés
tipos de 6xidos sdo identificados na oxidacdo do Ti Cp: TiO; , Ti,O3, TiO. Para as ligas, além
de TiO,, sdo formados os 6xidos Al,Os;, Nb,Os e ainda 6xidos de vanadio, tais como V,0s.
Verificou-se também a dissolucdo seletiva da fase a e o enriquecimento da fase B. (SITTIG,
1999). Apesar de o titanio dever a sua alta resisténcia a corrosdo a presenga de uma camada
de 6xido extremamente fina, quando esta pelicula ¢ interrompida mecanicamente, o metal do
substrato reage rapidamente com o ambiente para formar outra camada de ¢xido. (OSHIDA,

2007).

2.3.2 Caracterizacao e estrutura cristalina do TiO;,

O TiO; possui trés estruturas cristalinas: anatase, rutilo e brookita. O tipo de TiO;
anatase ¢ um sistema cristalino tetragonal com ay = 3,78A e ¢o = 9,504; o tipo TiO, rutilo
¢ também uma estrutura tetragonal, mas com as constantes de rede bastante diferentes
daquelas do tipo anatase (isto &, ap = 4.58A e co= 2,98A). O terceiro tipo é do tipo
brookita e tem uma estrutura cristalina ortorrémbica com ag = 9,17A, by = 5,43A e ¢y =
5,13A. Entre estes 6xidos, rutilo é conhecido por ser a fase mais estavel (TANG, 1994).

Estudos sobre a caracterizagdo por XPS e MEV de 6xidos formados termica e
eletroquimicamente na liga Ti-6Al-4V, mostram que as camadas de 6xidos na liga sdo
predominantemente de TiO,. Mas possuem concentracdo consideravel dos elementos de
liga incluidos no 6xido. Observa-se Al, mas ndo V, no exterior das camadas atdmicas de
oxido. Tanto Al e V estdo presentes em relativamente alta concentragdo atdomica (Al/Ti ~
0,17 ¢ V/Ti ~ 0,07) dentro de 6xidos anddicos. A concentragdo de V varia lateralmente
ao longo da superficie, o que reflete a variacdo da sua concentracdo no metal devido as

duas fases desta liga (ASK, 1989).

2.3.3 Osseointegracao

Pesquisas mostram que, uma pega de titdnio implantada no corpo humano sofre
mudangas na composicdo da sua superficie. Todos estes estudos indicam que, o 6xido de
titanio sobre a superficie reage com ions minerais, 4gua e outros constituintes de fluidos
bioldgicos, e que, essas reagdes, por sua vez, podem causar uma remodelacdo da superficie.

(HANAWA, 1991).
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O crescimento e absorcdo ocorrem mesmo que uma camada adsorvida de proteina
esteja presente no oxido, o que indica que os ions minerais passam através da proteina
adsorvida. Liedberg et al. (1984), utilizando-se de técnicas de espectroscopia de absorc¢ao de
reflexdo no infravermelho, mostrou que os ions fosfato sdo absorvidos pela superficie do
titanio apos a adsor¢do da proteina. Usando espectroscopia de fotoelétrons excitados por
raios-X (XPS), Hanawa (1991) mostrou que os Oxidos de titdnio da liga Ti-6Al-4V
transformam-se em fosfatos complexos de titdnio e de calcio contendo grupos hidroxila, que
se ligam em agua de imersdo em saliva artificial (pH 5,2).

O implante de titanio em tecidos duros fica em contato quase direto com o tecido
0sseo, separados apenas por uma camada de tecido ndo calcificada extremamente fina, livre
de células. Healy (1992) realizou analise de microscopia eletrénica de transmissdo nesta
interface, que revelou uma hierarquia, consistindo de uma camada de espessura de 20-40 nm
de proteoglicanos dentro de 4 nm de 6xido de titdnio, seguida por feixes de colageno de
expessura de 100 nm e, ainda, depdsitos de Ca dentro de 5 nm da superficie. Para alcangar a
interface de estado estacionario descrito, tanto os 6xidos de titanio, quanto o tecido adjacente,
devem passar por varias reacdes.

As varias reacdes de remodelagdo e ligacdes da interface entre a protese e o tecido,
configuram a osseointegracdo. Segundo Orefice (2012), a estrutura da superficie da camada
de 6xido de titanio possui uma propensdo natural a adesdo e integracdo na superficie do osso.
A osseointegracdo na interface entre o implante e o osso permite excelente fixacdo dos
sistemas de titdnio usados nos implantes dentais e ortopédicos. Além disso, o seu baixo
modulo de elasticidade (110 GPa, cerca de metade do valor para o ago inoxidavel e ligas de
cobalto-cromo) reduz as complicacdes com deformacgao elastica que podem ocorrer com as
ligas de cobalto-cromo e ago inoxidavel.

As propriedades do 6xido, tais como a estequiometria, densidade, a estrutura cristalina
e a orientagdo, os defeitos de superficie, ¢ as impurezas, sdo fatores que os pesquisadores
consideram afetar o desempenho biolégico do implante, ou seja, a eficicia da

osseointegracdo. (OSHIDA, 2007).
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2.4 Aplicacées do titinio como biomaterial

2.4.1 Implantes dentdrios

O primeiro desenvolvimento na area de implantodontia ¢ atribuido ao Dr. Per Ingvar
Branemark, sueco, no qual seu laboratorio descobriu acidentalmente a propriedade de
ossointegracdo do titanio in 1952. Apds sua descoberta inicial, a equipe do pesquisador
Branemark conduziu, por mais de uma década, sua pesquisa, até entdo sem precedentes, na
biocompatilibilidade do titanio em modelos animais. Devido a acessibilidade a cavidade
bocal, Branemark decidiu focar suas pesquisas em aplicagdes dentais do que em ortopédicas,
e em 1965 ele implantou o seu primeiro conjunto de implantes dentarios de titdnio: foram
quatro implantes na mandibula de um homem de 34 anos com deformagdes na mandibula e no
queixo. Todos os componentes, incluindo o corpo do implante, o pilar e os parafusos eram
feitos de titanio puro. Nos quinze anos seguintes a sua primeira cirurgia, Branemark e sua
equipe continuaram inovando com a otimizagdo do projeto. Ele propds ainda, a realizacao do
implante em duas etapas: a primeira consistia na colocacdo do implante no corpo e no tempo
de espera para ocorrer a osseointegragdo, cerca de 3 a 6 meses, em seguida a proxima parte
consistia no recebimento da protese ou da placa. Desde entdo, Branemark abriu as portas para
a implantodontia, e estima-se que 7 milhdes de implantes dentarios foram feitos com éxito.
(PARK, 2010).

De acordo com Pruitt (2011), os implantes dentarios s3o classificados em duas
categorias: subperiostal/transosteal e endosseo. O primeiro € para suportar dentaduras ¢ o

segundo para restaurar a fung@o do dente com ou sem uma estrutura de apoio.

2.4.1.1Implantes endosseos

O implante enddsseo ou endostal ¢ inserido no local onde falta o dente para restaurar
sua fun¢do original. O implante ideal seria o dente em si, recolocado no mesmo encaixe do
qual foi perdido. Em alguns casos, dentes que foram arrancados traumaticamente podem ser
implantados de volta. No entanto, na maioria dos casos de perda de dentes, o dente ou sua
estrutura de suporte sdo danificados. Dentes artificiais suportados pela gengiva do paciente
sdo a solucdo parcial da perda de dente, porém eles apresentam os seguintes problemas: falta
de estabilidade, estética pobre e reabsor¢do 6ssea da mandibula. Dentes artificiais fixados na

mandibula representam uma tentativa para alcancar reposicdes mais naturais, sdo 0s
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chamados implantes endodsseos, ou simplemente de implante dentario. (PRUITT, 2011).
Existem muitos tipos diferentes de designs para os implantes endosseos, como apresentado na

figura 11.

Figura 11- Tipos de implante endésseo.
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Fonte: PARK, 2010.

Os implantes do tipo parafuso sdo divididos em trés partes: apice, corpo e crista
(figura 12). Segundo Pruitt (2011), o apice ¢ a regido embutida mais profundamente no osso,
o corpo € o segmento rosqueado e a crista € o pescogo do implante, necessario de pilar e para
trava-lo, ndo deixando-o rotacionar.

Apesar do trabalho elaborado e do design dos implantes, a taxa de sucesso desse
sistema de implante ndo ¢ maior que o de outros tipos de implantes no corpo humano. De todo
modo, os implantes dentarios sdo muito populares recentemente. A maioria deles imita os
implantes em dois estagios feitos da liga Ti6Al4V desenvolvidos por Branemark, que sao
mostrados na figura 13. Neste tipo de implante ¢ colocada primeiramente a raiz e deixada para

curar por algumas semanas. Entdo ¢ parafusada a por¢do de cima sobre a raiz. (PARK, 2010).
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Figura 12 - Partes do implante tipo parafuso de Branemark.
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Figura 13— Técnica de colocacio de implante com carga tardia.
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Fonte: PARK, 2010.

A trifase entre a gengiva, superficie do dente e ambiente ¢ uma area muito critica para
a sobrevivéncia do implante. Isso ¢ devido principalmente a facilidade de invasdo de micro-
organismo nessa juncao. A superficie natural do dente possui uma afinidade por colageno, o
qual facilita o seu anexo ao epitélio da gengiva, vedando, assim, firmemente a raiz do dente.
No entanto, se o paciente ndo consegue limpar a superficie do dente, esse anexo pode levar a
adesdo de placas que irdo impedir a adesdo do tecido gengival ao dente e além disso, irdo
abrir uma porta para a entrada de organismos estranhos no corpo humano. (PARK, 2010).

As taxas de sobreviventes dos implantes de ldmina-aberta e dos de Branemark variam
em varias investigagdes devido aos fatores: técnicas cirtirgicas, selecdo de pacientes, local,
critérios de avaliagdo, entre outros.

Segundo Park (2010), a maior parte dos implantes de 1amina aberta enddssea sao feitos

de aco inoxidavel, liga CoCrMo, Ti puro e da liga Ti-6Al-4V.
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2.4.1.2Implantes subperiosteal e transosteal

Este tipo de implante tem sido usado com sucesso para fornecer uma estrutura para

pessoas desdentadas na crista alveolar. Os tipos sdo mostrados na figura 14.

Figura 14— Tipos de implantes subperiosteal e transosteal, sendo que o primeiro pode
ser implantado dentro da mandibula ou anexado sobre ela.
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Fonte: PARK, 2010.

Embora fungdes similares possam ser duplicadas com o implante dental 6sseo, os
implantes periostal e transosteal foram desenvolvidos para compensar a fragilidade da fina
crista alveolar em muitos pacientes desdentados. A andlise racional ¢ fornecer melhor suporte
para dentaduras ou similares. A osseointegra¢do dentaria bem sucedida pode fornecer a
fundacgdo para a ancoragem de estruturas dentarias Infelizmente, esse tipo de implante esta
sujeito aos mesmos problemas que o implante de dentes individuais. (PARK, 2010).

Os materiais usados para esses implantes sdo essencialmente metais, como ago
inoxidavel, ligas de CoCr e ligas de Titanio, devido a sua fabricagdo relativamente facil.
Alguns defendem o uso de metais cobertos com outros materiais inertes, como carbono ou
algumas cerdmicas. E suspeitado que essas coberturas resultem em uma melhoria marginal,

como em implantes dentais enddsseos. (PARK, 2010).

2.4.1.3 Fixa¢do de implantes dentarios

Segundo Park (2010), implantes dentarios dependem do conceito de direita
justaposicdo com o0 0sso, osseointegracdo na superficie do implante para distribuir a carga da
mastigacdo. O exato mecanismo da osseointegracdo ndo € conhecido, embora existam

algumas ideias, como a apresentada na figura 15. Ela mostra uma sequéncia de eventos da
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osseointegracdo do parafuso no osso. Em (a) mostra a fixacdo do implante no tecido e o
surgimento do hematoma confinado nas cavidades da rosca. O osso foi danificado
mecanicamente para a colocacdo do implante. Em (b) os mecanismos de recuperagdo e
regeneracdo transformam o hematoma em novo osso. Em (c), apds a cura inicial do osso, ele
fica em contato direto com o implante sem qualquer tecido intermediario. O tecido na zona de
interface ¢ remodelado em fung@o das cargas aplicadas. Em (d) se a osseointegracdo falhar,

sera formado tecido conjuntivo fibroso em contato com o implante, podendo levar a sua falha.

Figura 15— Mecanismos de osseointegracio proposto por Branemark.

<
: -*:ETI

|

1

(a)

Fonte: PARK, 2010.

A osseointegracdo pode falhar devido a algum trauma na preparagdo do osso para
receber o implante, ou devido as infec¢des ou excessivo pré-carregamento durante a fase
inicial de cura. Em adigdo, essa interface também pode ser destruida por um carregamento
traumatico. Mais ainda, o implante dentério ¢ exposto a parte de fora do corpo, uma vez que, a
coroa fica saliente na boca. Isso o faz um implante transcutaneo ou percutaneo, causando uma

adicional carga de selagem para prevenir a invasao por organismos estranhos. (PARK, 2010).

2.4.2 Implantes para fixacio de fraturas

A principal fun¢do de um implante para fixacdo de fraturas ¢ fornecer uma plataforma
funcional para a cura do osso. Os implantes, nesse caso, alinham os ossos de modo que eles se
curam na orientacdo adequada. Além disso, eles devem fornecer estabilidade mecéanica para
que todo o processo de cura ocorra. E importante que este tipo de implante transfira uma parte
da carga ao osso para que o processo de recuperagao seja ativado, por esta razdo, ¢ importante
que o material do implante tenha as propriedades mecanicas mais proximas das do osso, como
¢ o caso do titdnio. Outras caracteristicas desejaveis ao implante é que tenha resisténcia a

tracdo, compressdo, flexdo e tor¢do, além de resisténcia a fadiga, para resistir as cargas
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ciclicas dos musculos e esqueleto. De igual importancia ¢ a resisténcia a corrosdo. (PRUITT,
2011).
Os dispositivos para fixacdo de fraturas feitos de titdnio mais comuns sdo pinos,

placas, parafusos e hastes, como mostra a figura 16.

Figura 16- Tipo de implantes para fixaciio de fraturas na coluna espinhal.

Parafusos e placas

Fixagao de vértiebras usando
placas e parafusos

Fonte: PRUITT, 2011.

Pinos sdo usados para prender ou anexar fragmentos de ossos, e ainda, em fraturas que
sd0 muito pequenas para serem consertadas com parafusos. As placas servem como talas
internas e sdo parafusadas em certa regido, dependendo da natureza da fratura. Os parafusos
sd0 as pegas mais usadas para fixacdo interna de fraturas e podem ser usados sozinhos, ou em
combinagdo com algum outro implante de fixacdo. Existem, basicamente, dois tipos de design
de parafusos. Parafusos corticais sdo projetados para ossos corticais compactos, enquanto os
parafusos esponjosos sdo para 0ssos trabeculares. Estes possuem, tipicamente, grandes roscas
e passos, além de grandes diferengas no didmetro do eixo, em comparagdo com os parafusos
corticais. Os parafusos esponjosos, portanto, oferecem mais area superficial para ligagdo com
0ss0, que ¢ essencial devido a sua aplicagdo em areas onde o 0sso € mais mole. As hastes sdo
largamente empregadas na reparag@o de ossos longos e costumam ser intramedulares pois, sdo
inseridas através do centro de um longo eixo de osso (figura 17). Assim como 0s outros

implantes, as hastes ndo sdo retiradas da fratura apos completa cura do osso. (PRUITT, 2011).
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Figura 17- Implante intramedular do tipo haste.

Fonte: PRUITT, 2011.

2.4.3 Protese de quadril

Segundo Pruitt (2011), manter os requerimentos funcionais do quadril é extremamente
importante para o desempenho da protese em longo prazo. Ela deve restaurar a articulagdo da
junta do quadril e fornecer estabilidade dentro da pélvis e do fémur. Os componentes de uma
protese de quadril moderna, vistos na figura 18, incluem os elementos femurais: cabeca (e
juncdo cabega-pescoco), pescoco, € uma haste que se fixa no fémur. Os componentes
acetabulares da protese englobam as conchas acetabular e linear. Estas partes, por sua vez, sdo
posicionadas na pélvis para restaurar a articulacdo da junta. Cada um destes componentes
proporcionam diferentes atributos que contribuem nos requisitos funcionais de um quadril
substituido, como, e.g., a articulacdo e a resisténcia ao desgaste da parte superior da protese e

a resisténcia a fadiga da haste.
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Figura 18- Componentes de uma protese de quadril.
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Fonte: PRUITT, 2011.

Mais especificamente, o copo acetabular, o qual ¢ feito frequentemente de polietileno
de ultra-alto peso molecular (UHMWPE) ou ligas de CoCr, devem ser resistentes aos
desgaste. A cabeca femural deve ser resistente a deformac@o, corrosdo, desgaste, e por isso, é
feita geralmente de ligas de CoCr ou material ceramico. A jun¢do cabega-pescogo deve
possuir tolerancia de usinagem adequada para prevenir corrosdo por fenda. O pescogo
femural, por sua vez, dever ser projetado para sustentar a elevada tensdo de flexdo e carga
ciclica, e a haste femoral deve resistir a fadiga e corrosido, e combinar com as propriedades do
0sso para minimizar tensdo de cisalhamento. Por este motivo, esta parte da protese ¢ feita
comumente de ligas de titanio. (PRUITT, 2011).

Pruitt (2011) afirma que a liga de titdnio Ti-6Al-4V ¢ usada na prétese de quadril pra a
haste femural, mas ndo para a cabeca femural, pois possui péssimas caracteristicas
triboldgicas e resisténcia ao desgaste. Entretanto, o seu moddulo elastico é melhor para
distribuir a carga entre a protese € o 0sso, dessa forma, ajuda a prevenir a atrofia do osso

adjacente (tensdo de cisalhamento).

2.4.4 Implantes para a coluna

De acordo com Park (2010), o disco espinhal, o qual se encontra entre duas vértebras,

¢ responsavel por absorver choques e dar flexibilidade a coluna espinhal. Ela é composta por
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uma camada de lamelas de fibras colageno e possui um nucleo pulposo, o qual ¢ composto
por proteinas, dgua e fibras de colageno. O envelhecimento do corpo ou alguma lesdo pode
levar ao excessivo abaulamento do disco ou completa herniagdo, permitindo que o material do
disco escape de dentro dele. Sem este material, a compressdao das vértebras nos nervos ou
medula espinhal pode causar dor. Além disso, a capacidade de absorcdo de choques e de
movimento da coluna sdo diminuidos, resultando em danos para as vértebras e nervos.

Para tentar resolver este problema, foram desenvolvidas técnicas cirurgicas que unem
vértebras adjacentes que ndo possuem o disco espinhal em boas condi¢des, através da sua
fusdo ou ndo, com o uso de espagadores.

Em caso de fraturas na coluna, sdo usados os implantes de placas, pinos, eixos ¢
hastes, ja comentados, para fixacdo e cura dos ossos. Os parafusos atuam ainda com o
objetivo de aumentar a fusdo nos discos espinhais. Eles funcionam como ponto de dncora para
placas e hastes, reestabelecendo a estabilidade da coluna. Forca e estabilidade na interface
transversal do parafuso podem afetar o sucesso da fixagdo. O uso de cemento 6sseo de
PMMA melhora a fixagdo dos parafusos, porém, eles ainda estardo sujeitos a cargas ciclicas.

(PARK, 2010).

2.4.4.1 Espacadores rigidos

Quando ¢ necessaria a retirada de todo o disco, sdo usadas proteses metalicas
chamadas de cage para restaurar a altura do disco e a estabilidade do segmento espinhal. Estes
cages sdo normalmente embrulhados com chips de osso para provocar a unido dos ossos da
coluna e assim garantirem estabilidade em longo prazo.

Existem diversos tipos de cages rigidos de titdnio, desenvolvidos por diferentes
empresas. O cage de fusdo intercopérea, BAK®, ¢ uma concha feita da liga Ti-6Al-4V,
rosqueada, oca, na qual chips de osso sdo empacotados (figura 19a). As extremidades do
implante sdo tampadas com UHMWPE para conter o osso do enxerto dentro do cage e
também para minimizar a probabilidade de sua adesdo nos nervos ou vasos sanguineos
proximos. Outro cage de titdnio, o Moss, fornece um scaffold para a osteosintese, pois
permite colocar um enxerto 6sseo dentro do cage (figura 19b). Desse modo, ele promove a
fusdo entre vértebras de pacientes que necessitam de resse¢do vertebral. (PARK, 2010).

A industria desenvolveu também um cage de titanio em formato de bloco de malhas
(figura 19c¢) para substituir um enxerto de osso autégeno em situagdes que sdo conhecidas por

responderem bem a anterior retirada do disco e fuso intercoporea. Park (2010) diz que, estes



47

blocos de malhas de titanio possuem propriedades mecanicas parecidas com as de um 0sso
trabecular. Entretanto, devido a flexibilidade observada neste implante, podem haver

problemas de colapso e a fusdo 6ssea nao acontecer.

Figura 19- Exemplos de espacadores rigidos comerciais.

Fonte: PARK, 2010.
2.4.4.2 Espacadores Articulados

A rigidez em uma junta, devido a fusdo Ossea, pode levar a excessiva movimentagao
das juntas vizinhas. O ideal entdo, seria restaurar a fung¢do do disco danificado sem fundir o
segmento.

Varias proteses foram projetas para alcangar este objetivo, sendo as mais comuns as do
tipo sanduiche de placas metalicas porosas revestidas, que estimulam o crescimento 0sseo e
um elastdmero no centro para incorporar o efeito do amortecimento, como mostrado na figura
20. Seguindo este conceito, foi desenvolvido um disco composto de um nucleo de borracha de
poliolefinas ligada a duas placas de Ti-6Al-4V nas extremidades. Estes placas possuem duas
camadas de titdnio depositado (~250um) nas superficies superiores e inferiores delas. Este
disco possui quatro saliéncias cilindricas que furam as vértebras superiores e inferiores para
fornecer fixagdo inicial, enquanto a cobertura porosa induz crescimento 6sseo para a fixacdo

da prétese em longo prazo. (PARK, 2010).
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Figura 20 - Espacador articulado do tipo sanduiche.

Fonte: PARK, 2010.

Outro design de espagador mével consiste na utilizagdo de duas molas da liga Ti-6Al-
4V, que se empacotam sob pressdo isostatica a quente entre dois parafusos que se fixagdo na
coluna, e, dessa forma, garantem o efeito de movimento e absor¢ao de choques. Este tipo de

implante movel € mostrado na figura 21.

Figura 21- Espacador articulado. Amostras do tipo mola.

Fonte: PARK, 2010.
2.5 Técnicas de caracterizacdo de material
2.5.1 Inspecio Visual
Consiste em um meio de detectar e examinar diversos tipos de descontinuidades, como
corrosdo, contaminacdes, acabamento e trincas superficiais e descontinuidades em jungdes

(conexdes soldadas, vedagdes e ligagdes por adesivos). O lugar usado para a inspecdo deve

estar iluminado. (LOPES, 2011).
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2.5.2 Rugosidade

Durante o processo de medi¢do da rugosidade, o rugosimetro apalpa a superficie a ser
medida. O sistema de medi¢@o de rugosidade da linha média ¢ o mais utilizado, sendo adotado
no Brasil, de acordo com a norma ABNT NBR 6405-1985. Existem diversos pardmetros
usados para a medicdo da rugosidade, sendo os mais usados Ra, Rz e Rt. (AGOSTINHO,
2004).

Rugosidade Média (Ra) ¢ a média aritmética dos valores absolutos das ordenadas dos
afastamentos dos pontos do perfil de rugosidade, em relacdo a linha média, dentro do percurso

de medi¢ao Lm. Ra pode ser calculada pela Equagao 1:

1% A (1)
R e d_‘:—
‘ LW ik

Onde A ¢ a area total coberta e L ¢ a distancia total varrida.

Rugosidade Média (Rz) ¢ a média aritmética dos cinco valores da rugosidade parcial
Zi. A rugosidade parcial Zi ¢ definida como a soma dos valores absolutos das ordenadas dos
pontos de maiores afastamentos (acima e abaixo da linha média) existentes dentro de um
comprimento de amostragem Le. Graficamente, este valor representa a altura entre os pontos
maximo e minimo do perfil, dentro do comprimento de amostragem 1. (AGOSTINHO, 2004).

Rugosidade maxima (Rt), € o maior valor das rugosidades parciais Zi, que se apresenta

no percurso de medi¢do de Lm.
2.5.3 Liquido pentrante

O ensaio por Liquido Penetrante (LP) ¢ utilizado unicamente para detectar
descontinuidades que estejam abertas para a superficie, como trincas, dobras, poros, etc. Este
ensaio consiste, basicamente, na aplicacdo do penetrante na superficie para a penetragdo em
uma pequena descontinuidade superficial e desobstruida, em seguida deve-se remover o
excesso do penetrante cuidadosamente para que o liquido dentro da descontinuidade ndo seja
removido juntamente com o excesso. Pode-se remover o excesso com agua corrente ou
solvente removedor. Deve-se esperar a total evaporagdo do removedor. O proximo passo € a
aplicagdo do revelador para que o liquido saia e evidencie a descontinuidade. O tempo

minimo de penetracdo ¢ de 5 minutos, podendo ser aumentado se existirem suspeitas de falhas
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finas. Por fim, deve-se esperar por cerca de cinco mim, até que as descontinuidades

aparecerdo em forma de marcas vermelhas.

2.5.4 Microscopia optica

Segundo PINTO (2005), no exame metalografico, microscopios opticos sdo utilizados
para analisar a microestrutura de superficies opacas por reflexdo. O contraste nas imagens
resulta da diferenca de refletividade das microestruturas. A superficie da amostra ¢ lixada e
polida até atingir um acabamento espelhado seguido de um ataque quimico. Esta sequéncia

permite revelar regides de contorno de grao e da microestrutura das fases presentes.

2.5.5 Microscopia eletronica de varredura e espectroscopia de energia dispersiva

A microscopia eletronica ¢ similar a microscopia Otica, porém a luz visivel ¢
substituida por um feixe de elétrons colimados ao passar por lentes eletromagnéticas. Como o
comprimento de onda do feixe de elétrons ¢ muito menor que o comprimento de onda visivel,
¢ possivel obter aumentos com resolucdo de até 300 nm em focos de até 0,1 mm com imagens
bidimensionais com detalhes topograficos da regido observada. A técnica ¢ utilizada na
observagdo de amostras espessas, cujas superficies devem apresentar-se metalizadas, ou
condutoras, para que haja interacdo feixe-amostra. Os elétrons secundarios gerados serdo
captados, gerando uma imagem ponto a ponto da superficie examinada apos a amplificacdo
do sinal, modulando o brilho de um tubo de raios catédicos. A profundidade de foco
diferencia esta técnica das demais técnicas microscopicas, além de permitir o acoplamento de
um sensor EDS (espectrometro por energia dispersiva) que possibilita a qualificacdo dos
elementos quimicos presentes na amostra. (RATNER et al, 1996).

A técnica de EDS consiste em energizar através de um feixe de elétrons a amostra de
modo a provocar a emissdo de fotons de raios-X. Os valores energéticos associados a eles sao
comparados aos dados tabelados armazenados no software do equipamento. Apds a
comparagdo, o software retorna de maneira qualitativa os elementos quimicos presentes no

material analisado.
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2.5.6 Difracao de raios-X

Na técnica de DRX, um feixe de raios—X ¢ incidido sobre amostra em um angulo tal
que permite a sua reflexdo. Essa reflexdo tende a ocorrer nos planos atdbmicos da amostra.
Como existe sempre um leve atraso entre um raio que incidiu sobre um plano e outro que
incidiu em um outro logo abaixo, pode-se determinar a distincia entre os planos através da lei
de Bragg (nA=2dsenf). Logo, podem ser obtidos por esta técnica, a quantidade de fases
presentes, a constituicdo dessas fases, grau de cristalinidade dessas fases, quantidade de fase
cristalina em relagdo a amorfa ¢ o tamanho dos cristais, de acordo com os pardmetros de rede

do material. (PINTO, 2005).

2.5.7 Microdureza

O ensaio de dureza Vickers (HV), para medir a microdureza de um metal, permite
mensurar a sua resisténcia a uma deformagao plastica localizada. E utilizado um penetrador
de diamante muito pequeno com a ponta piramidal, no qual é forcado com carga de um a mil
gramas-forca contra a superficie polida de um corpo de prova. A impressdo ¢ medida no

microscopio para converter os dados obtidos em indice de dureza. (RATNER et al, 1996).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Obtencao e identificacio das amostras

Foram utilizadas amostras de diferentes tipos de implantes de coluna feitos a partir da
liga Ti-6Al-4V (ASTM F136 - grau 5 ou liga alpha-beta) e fornecidos pela empresa brasileira
OPT Biomédica, localizada em Belo Horizonte. A companhia disponibilizou seis placas de
coluna finalizadas e prontas para serem comercializadas, sendo 3 grandes (dimensoes:
90x18mm) e 3 pequenas (dimensdes: 51x18mm), nas quais foram feitos ensaios nao
destrutivos de inspe¢do visual, rugosidade e liquido penetrante. Estas amostras foram
devolvidas a empresa ao final dos ensaios. Elas foram identificadas de forma numérica de

acordo com a figura 22.

Figura 22- Imagem de placas de coluna estudadas.

Fonte: Propria autora.
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Para a realizagdo dos ensaios destrutivos: difracdo de raios-X, microscopia Otica,
microscopia eletronica de varredura e dureza, foram doadas pecas de refugo, sendo elas: 1
espacador fixo (figura 23b), 1 placa pequena (figura 23a), 1 haste cilindrica (figura 23d), 1
haste chanfrada (figura 23c).

Figura 23- Identificacdo das amostras utilizadas nos ensaios destrutivos.

Fonte: Propria autora.

A fabricag@o de todas as amostras analisadas, incluindo as de refugo, foram idénticas.
O material de insumo chega a empresa na forma de tarugo, o qual passa por analise da
composi¢do quimica e microestrutura antes de ser usado. Na produgdo das pecas pela OPT
sdo feitas trés fases diferentes de usinagem em torno CNC. A primeira faz o perfil externo, a
segunda faz os furos e oblongos, e, por fim, a pega ¢ cortada na altura certa. O préximo passo
¢ a conformacdo das pecas para obtengdo do raio de curvatura no sentido transversal. Em
seguida, as pecas passam pelo disco abrasivo e massa de polir para a remoc¢do de rebarbas.
Apoés estes procedimentos elas passam por um tamboramento magnético com agulhas
magnéticas misturadas em agua e detergente, visando o polimento. Depois elas sdo
inspecionadas visualmente e o lote é gravado para rastreamento. As ultimas etapas sdo
limpeza e passivagdo. As pegas sdo colocadas em cuba de ultrassom com agua e detergente
para retirar todos os residuos das cavidades da superficie. Logo em seguida elas sdo
passivadas em solucdo de acido nitrico. Por fim, uma peca é refugada se ndo apresentar os
requisitos listados no procedimento padrdo de operacdo do produto, como medidas incorretas
ou superficie fora do padrio. Estas falhas sdo detectadas por inspe¢do visual apos cada etapa

de fabricagéo.
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3.2 Preparacio das amostras e instrumentos utilizados
3.2.1 Ensaios nao-destrutivos

As placas foram utilizadas como recebidas pelo fabricante. A inspec¢do visual foi feita a
olho nu, em ambiente iluminado.

A medi¢do da rugosidade da superficie foi realizada por um rugosimetro Mitutoyo,
norma JIS2001, e Cut off de 0,8mm. Os parametros obtidos foram Ra, Ry e Rt. Mediu-se a
rugosidade trés vezes em cada amostra, obtendo-se a rugosidade média e o desvio padrdo para
cada parametro.

O ensaio com liquido penetrante foi realizado no laboratério de ensaios nao-destrutivos

do CEFET-MG, com penetrador e revelador da marca Metal-Chek.

3.2.2 Ensaio de microscopia doptica

Para analisar a microestrutura, foi utilizado o microscopio optico da marca Nikon
eclipse LV150. Utilizaram-se apenas as amostras de refugo. Primeiramente elas foram
cortadas e embutidas em baquelite preta, depois foram lixadas e polidas até¢ atingir um
acabamento espelhado. Em seguida, realizou-se o ataque quimico utilizando solu¢do aquosa
de Kroll (5% HNOs;, 10%HF, 85% H,0). A técnica utilizada foi mergulhar o embutimento na
solugdo por cerca de 3 segundos e acompanhar a revelacdo da microestrutura. Foram tiradas

fotos da microestrutura com ampliagdes de 500X e 1000X.

3.2.3 Ensaio de microscopia eletronica de varredura com acoplamento de

espectroscopia de energia dispersiva

As mesmas amostras descritas no item 3.2.2 ja polidas e atacadas foram encaminhadas
para a microscopia eletronica de varredura. Neste ensaio, utilizou-se o microscopio eletronico
de varredura da marca Shimadzu®, modelo SSX 550, Superscan.

A preparagdo das amostras consistiu em depositar uma fina camada de ouro na
superficie, cobrindo as amostras de Ti e a baquelite. O embutimento, por ndo ser condutor
elétrico, necessitou ser revestido com uma fina camada de ouro.

Foi utilizado um tempo de deposi¢do de 5 minutos dentro da metalizadora para que

pudesse receber o recobrimento necessario, sob vacuo, o qual é possivel ser feito pela
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presenca de nitrogénio liquido. Por fim, uma fita carbono de dupla face foi colocada entre o
porta amostras e a amostra com a finalidade de dissipar os elétrons gerados pela corrente da
bobina e absorvidos pela amostra, equilibrando-a novamente em termos de quantidade de
elétrons.

Na quantificacdo dos elementos quimicos das amostras por EDS, foram obtidos dados
que representam quais e a quantidade dos elementos presentes. Os parametros foram: tensdo
de 15.00 kV, corrente de 1.00 nA, angulo de partida 35.0°, distancia de trabalho de 18.7000

mm e agulo de fase de 0°.

3.2.4 Ensaio de difracdo de raios-X

A amostra foi lixada em lixa 600# e visualizada sem ataque. Na preparagdo do ensaio,
a amostra foi colocadas no porta amostra anelar, com auxilio de massa de modelar para atingir
o nivel exigido pelo equipamento e para evitar seu desnivelamento. Os parametros do
procedimento foram: variacdo de 26 entre 10° e 80°, passo de 0,02°/min (graus por minuto),
velocidade de 2°/min. Os valores de 6 e A eram conhecidos, pois representavam parametro de
ajuste do equipamento. Para a andlise foi utilizado o aparelho Difractometro de Raios X

Shimadzu XRD 7000.

3.2.5 Ensaio de microdureza Vickers

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado em cada uma das amostras
identificadas no item 3.2.2, que estavam embutidas, lixadas, polidas e atacadas quimicamente.
A carga de ensaio foi de 0,5 kgf e o tempo de indentagdo de 15 segundos. O equipamento
utilizado foi um microscépio HMV — micro hardness test da marca SHIMADZ, com faixa de
medi¢do de 10 a 1000HV e ampliacdo de 400x. O penetrador empregado para esse tipo de
ensaio foi piramidal de diamante com base quadrada e angulo de 136°. Apos cada impressao
foram medidas duas diagonais da endentag@o, as quais puderam ser vistas através do visor do
microscopio. O equipamento registra os resultados da microdureza mediante um software
contido no microscopio. Foram realizadas trés medicdes em cada protese e os resultados

foram expressos pelo valor médio de microdureza e o desvio padrao.



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Analise de defeitos superficiais

4.1.1 Inspecdo Visual
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As seis placas ndo apresentavam defeitos na superficie que fossem visiveis a olho nu.

Nao foram identificados corrosdo, nem problemas no acabamento ou trincas. Nao havia

resquicios de limalha ou presenca de quina-viva.

4.1.2 Rugosidade

Os dados da tabela 8 sdo as medidas de rugosidade para as trés placas de protese de

coluna grandes (AmG) de 1 a 3, respectivamente. Na tabela 9 sdo apresentados os dados para

as placas pequenas (AmP), de 4 a 6, respectivamente.

Tabela 8 - Medidas de rugosidades AmG.

Medida Ra Rz Rt
1° 0,24 pm 2,65 pm 4,46 pm
2° 0,24 pum 2,29 um 4,63 pm
3° 0,18 um 1,84 um 3,05 um

Média

aritmética 0,22 pum 2,26 um 4,05 pm

Desvio 4 o3 im 0,41 pm 0,87 pm

Padrao ety K CTH
1° 0,22 pm 1,86 pm 2,59 pm
2° 0,20 pm 2,46 um 3,24 pm
3¢ 0,20 pm 2,10 um 4,09 pm

Média

aritmética 0,21 pm 2,14 pym 3,31 um

Desvio 61 im 0,30 um 0,40 pum

Padrao Sy ~UH AU
1° 0,20 pm 1,82 pm 4,00 pm
2° 0,24 um 1,77 um 2,63 um
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3° 0,19 um 2,53 um 2,91 uym
Média

aritmética 0,21 pm 2,04 pym 3,18 um
Desvio

Padrio 0,03 um 0,43 um 0,72 pum

Fonte: Propria autora.

Tabela 9 - Medidas de rugosidade para AmP.

Medida Ra Rz Rt
1° 0,09 ym 0,87 ym 1,36 pm
2° 0,20 um 1,71 ym 2,96 pm
3° 0,14 pm 1,01 pm 1,67 pm

Média

aritmética 0,14 pm 1,20 pm 2,00 pm

Desvio 0\ m 045 um 0,85 um

Padrao PO N M 00 1
1° 0,10 ym 1,27 ym 2,53 pm
2° 0,14 pm 1,59 pm 3,38 pm
3° 0,12 ym 1,00 ym 1,39 pm

Média

aritmética 0,12 um 1,29 pum 2,43 um

Desvio )\ /m 0.29 um 0,99 um

Padrao Saks <7 1 7 1
1° 0,12 ym 0,82 ym 1,42 um
2° 0,19 ym 1,57 pm 2,31 um
3¢ 0,16 ym 1,21 pm 2,30 um

Média

aritmética 0,16 ym 1,20 pm 2,01 pm
Desvio ) 5> \m 021 um 0,17 um
Padriao Saks <K e

Fonte: Propria autora.

Ao se analisar, primeiramente, os valores de Ra de cada amostra, vé-se que, as
amostras 2 e 3 tiveram a mesma média (0,21pm), que foi préxima da média da amostra 1

(0,22pm). No entanto, os valores de Ra para as trés primeiras amostras, foram maiores que as
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médias para as trés ultimas (0,14pum; 0,12pm; 0,16pm) indicando que o polimento com
agulhas magnéticas ¢ mais eficiente para as placas menores. Apesar disto, no geral, todas as
placas apresentarem baixa rugosidade. Devido ao baixo desvio padrao apresentado em todas
as amostras, pode-se afirmar que as medi¢des de Ra sdo representativas para todas regides das
pecas e por todo o lote.

Como o valor de Rz mede a ordenada absoluta das cincos maiores extremidades e faz
uma média, espera-se que este valor represente qual a distdncia média entre picos e vales da
amostra. Os valores de Rz para as placas grandes foram quase o dobro dos valores para as
placas pequenas. Assim, este parametro mostra novamente que as placas de maior tamanho
sdo mais rugosas que as menores. O desvio padrdo neste caso ¢ alto, porque hd grande
variagdo entre os tamanhos das extremidades das ordenadas (picos e vales de tamanhos
diferentes). Esta hipotese é confirmada pelos valores de Rt que mostram as maiores distancias
obtidas entre duas extremidades presentes na amostra por onde o cut off passou, ou seja, entre
um pico e um vale. Em todas as amostras, observa-se que os valores de Rt variam
significativamente. O maior valor de Rt obtido foi na amostra 1 (4,46um) e o menor na
amostra 4 (1,36um). Este pardmetro ainda ratifica o fato das placas grandes possuirem maior
rugosidade que as pequenas porque nas trés primeiras amostras hd maiores picos e vales.

A rugosidade ¢ um item muito importante a ser controlado no processo de fabricagéo
de proteses de titdnio para implantagdo no corpo humano, pois, ela ¢ um dos fatores que ira
determinar a adesdo de proteinas e células, levando ao sucesso ou fracasso do implante. A boa
adsorcdo inicial das células osteogénicas nas cavidades e reentrancias da superficie de uma
protese revestida com oxido de titdnio, por exemplo, pode levar a formagdo Ossea naquela
interface promovendo a osseointegracdo. JA uma adsor¢do ruim pode levar a formagdo de
tecido fibroso em volta da protese, o que ndo ¢ desejavel. No entanto, apesar de varias
pesquisas na area, ainda ndo se pode falar qual o valor exato de rugosidade para se criar a

melhor interface tecido-protese de cada caso.

4.1.3 Liquido penetrante

A figura 24 mostra o resultado do ensaio de liquido penetrante para as placas maiores.
Observa-se que, ha uma descontinuidade apenas em uma das bordas superiores da terceira
amostra, pois ela se apresenta marcado pela solugdo, indicando que naquele local o liquido

entrou na descontinuidade e saiu com o revelador. O restante da amostra ndo mostra partes
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com descontinuidades, assim como as amostras 1 e 2, pois, com a aplicacdo do revelador elas

ndo foram marcadas.

Figura 24- Imagem do ensaio de liquido penetrante para as placas grandes 1, 2 e 3.

Fonte: Propria autora.

Nao ¢ desejavel que uma placa para protese na coluna apresente descontinuidade, pois,
como este ¢ um material para ser aplicado em area delicada, neuroldgica, pretende-se que
ocorra travamento das vértebras de modo definitivo, e ainda, crescimento 0sseo. A ocorréncia
de qualquer tipo de erro deve ser levada a zero. A eventual quebra ou trincamento da protese,
devido a esta descontinuidade, levaria a falha do implante, e com isso, o paciente poderia ter
outros problemas de coluna, ou, ainda, voltar a mesa de cirurgia para retirada da protese
defeituosa e substitui¢do por uma nova.

A figura 25 a seguir mostra os resultados do ensaio de liquido penetrante para as
amostras 4, 5 e 6, respectivamente. Vé-se que nenhuma apresentou area marcada

correspondente a presenga de descontinuidades superficiais na estrutura.
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Figura 25- Resultados do ensaio de liquido penetrante para as placas pequenas 4, 5 e 6.

Fonte: Propria autora.

4.2 Microestrutura da liga Ti-6Al-4V

4.2.1 Anadlise por microscopia optica

As figuras de 26 a 33 mostram a superficie da liga Ti-6Al-4V vista por microscopio
optico nas ampliagdes de 500X e 1000X apos lixamento, polimento e ataque quimico com

solucdo de Kroll.

Espacador fixo

Pelas figuras 26 e 27 observa-se uma estrutura que ¢ a combinagdo das fases a e J3,
caracteristica das ligas Ti-6Al-4V F136, quando resfriadas rapidamente a partir de
temperatura abaixo da P-transus. A fase o apresenta-se como um emaranhado de grandes
graos levemente agulhados e orientados (em claro) na matriz de finos grdos B (em escuro),

conforme descrito na literatura. (RATNER, 1996).
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Figura 26- Estrutura metalografica do espagador rigido - ampliacio de S00X.

Fonte: Propria autora.

Figura 27- Estrutura metalografica do espacador rigido - ampliacao de 1000X.

Fonte: Propria autora.

Placa pequena

A estrutura mostrada nas figuras 28 e 29 ¢ a combinagdes das duas fases: pequenos
graos o equiaxial que se ligam, nas partes mais claras, e finas particulas de B nas partes mais
escuras, como descrito em 2.3.1. Para se obter esta estrutura, Ratner (1996) diz que a

temperatura de recozimento ¢ de cerca de 700°C.
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Figura 28- Estrutura metalografica da placa pequena - ampliacao 500X.

Fonte: Propria autora.

Figura 29- Estrutura metalografica da placa pequena - ampliacao 1000X.

Fonte: Propria autora.

Haste cilindrica

Observa-se nesta peca, pelas figuras 30 e 31, que a microestrutura presente ¢ composta
de grande quantidade de fase B (partes em pontilhado escuro), com os graos de a interligados

por toda a estrutura. Notam-se poucos contornos de graos a.
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Figura 30- Estrutura metalografica da haste cilindrica - ampliacio de S00X.

Fonte: Propria autora.

Figura 31- Estrutura metalografica da haste cilindrica - ampliacao de 1000X.

Fonte: Propria autora.

Haste chanfrada

A microestrutura da haste chanfrada é apresentada nas figuras 32 e 33 para as
ampliagdes de 500X e 1000X, respectivamente. Quando se comparam as microestruturas com
ampliagdo de 1000X da haste cilindrica e da haste chanfrada, elas mostram uma estrutura
semelhante a da peca haste cilindrica (a-f), exceto pela maior quantidade de contornos de
graos o e particulas f mais finas.

Esta peca apresenta precipitados mais finos e mais dispersos na matriz. Segundo
Ratner (1996), essa variacdo se deve, possivelmente, ao efeito da temperatura utilizada no

recozimento e da taxa de resfriamento.



64

Figura 32- Estrutura metalografica da haste chanfrada - ampliacio de 500X.

Fonte: Propria autora.

Figura 33- Estrutura metalografica da haste chanfrada - ampliacao de 1000X.

Fonte: Propria autora.

4.2.2 Analise por microscopia eletronica de varredura e por espectroscopia de energia

dispersiva

Como foi visto pela microscopia Optica, existem algumas diferengas na quantidade das
fases (as hastes e o espacador apresentam maior quantidade de fase B que a placa, e, além
disso, as hastes possuem as fases P orientadas no sentido no esfor¢o). Entretanto, as
microestruturas das pegas ¢ basicamente a mesma, uma vez que todas sdo a mesma liga o-3,

por isso, ndo foram tiradas fotos da estrutura de cada pega, mas de apenas uma, que
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representasse a liga Ti-6Al-4V. Além disso, foi investigada a existéncia e a espessura da
camada passivada nas pegas de refugo.

A analise realizada na liga Ti-6Al-4V, apresentada nas figuras 34 e 35, com
microscopio eletronico de varredura nas ampliagdes de 2000X e 5000X, teve por objetivo a

caracterizagdo morfologica da liga a-f.

Figura 34- Estrutura cristalina da liga Ti-6Al-4V - ampllag:ao de 2000X.

-Mcv Probe ;Mﬂ wn [?et‘ =% =5
3aokv 40 '12000 13 ot ' CEFE, M‘E DEMAT

ii

Fonte: Propria autora.

Figura 35- Estrutura cristalina da liga Ti-6A1-4V - ampliacido de 5000X.

Acey = Probe Mag WD Det F—1 2um
“;..lﬁ;ﬂ'v' 4.0 %5000 17 SE CEFET-MG - DEMAT

Fonte: Propria autora.
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Nestas fotos observa-se uma estrutura bifasica, onde em X sdo os graos a interligados
e em Y sdo as fases B. Com ampliacdo de 2000X nota-se que as fases alpha se ligam por toda
a estrutura. Esta € a estrutura tipica da liga Ti-6Al-4V.

Para confirmar as fases presentes em cada morfologia, foi feita analise semi-
quantitativa de EDS na matriz 8, ponto Y da figura 36, e em um ponto da fase a, apresentado
pelo ponto X figura 37. Na identificacdo de um elemento, por esta técnica, observa-se em
todas as séries (raias) onde a energia critica de ionizagdo dos referidos elementos foi excedida
pelo contato com os raios-X. A ordenada representa a intensidade do espectro e abscissa
representa a faixa de energia em KeV.

Na figura 36 foi identificado o pico do titdnio em 4.530 KeV, do aluminio em 1.465
KeV e do vanadio em 4.940 KeV. A figura 37 mostrou dois picos para o titdnio, sendo o
maior deles em 4.520 KeV e o menor em 0.410 KeV, o aluminio apareceu em 1.490 KeV ¢ o
vanadio em 4.960 KeV. Os picos de energia para cada elemento foram proximos nas duas
analises, exceto pela presenca do pico de titdnio na segunda contagem. Os outros picos
mostrados nestas duas figuras, porém nao identificados, se referem aos elementos carbono e
ouro.

Como esperando, em ambas as figuras o pico do titanio € o maior, indicando maior
presenca deste elemento. Na figura 36, vé-se que o pico do aluminio ¢ menor e o do vanadio ¢é
maior do que na figura 37, indicando a majoritariedade da fase beta na matriz e da fase alpha

na parte escura.
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Figura 36- Analise dos elementos da matriz da liga Ti-6Al-4V por EDS.

Fonte: Propria autora.

Figura 37- Analise pontual dos elementos na liga Ti-6Al-4V por EDS.

Fonte: Propria autora.
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A tabela 10 mostra o teor dos elementos identificados na figura 36, e a tabela 13 o teor

dos elementos presentes no ponto de analise da figura 37.

Tabela 10- Teor dos elementos quimicos da matriz da liga Ti-6Al-4V.

Elemento Teor (%)
Ti 80,150
Al 8,847
\% 11,003

Fonte: Propria autora.

Tabela 11- Teor dos elementos quimicos pontual da liga Ti-6Al-4V.

Elemento Teor (%)
Ti 82,319
Al 11,667
\% 6,014

Fonte: Propria autora.

Pelos dados das duas tabelas, confirma-se que a matriz ¢ predominante de fase 3, pois
ha maior quantidade de vanadio (cerca de 11%) que de aluminio (quase 9%), e o vanadio ¢
elemento promotor da fase B. O aluminio, por ser promotor da fase o, aparece em maior
quantidade na analise pontual (quase 12%) que o vanadio (pouco mais de 6%), indicando ser
aquela uma estrutura de fase .

Todas as amostras apresentaram camada passivada, todavia, foi tirada foto
representativa, mostrada na figura 38. Mediram-se trés segmentos da camada, obtendo-se os
valores de espessura de 760nm, 759nm e 782nm. Porém, como este instrumento ndo apresenta
precisdo de medida, acredita-se que a espessura da camada passivada esteja entre 700 e

800nm, o que esta de acordo com a literatura. (OSHIDA, 2007).
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Figura 38- Estrutura da camada passivada da liga Ti-6Al-4V.

AccY Probe Mag WD Det e 1] AL
15.0k¥ 40 =z 7000 20 SE CEFET-MG - DEMAT

Fonte: Propria autora.

Foi realizada ainda analise de EDS em um ponto da camada passivada observada na
figura 38, para confirmar ser uma camada de 6xido de titdnio. O resultado ¢ mostrado na
figura 39 onde h4d um pequeno pico de oxigénio em 0,430 KeV, o aluminio aparece em 1,480

KeV, o titdnio em 4,515 KeV e o vanadio em 4,950 KeV.
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Figura 39- Analise da camada passivada da liga Ti-6Al-4V por EDS.
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Fonte: Prépria autora.

O teor dos elementos quimicos obtidos nesta analise ¢ apresentado na tabela 16. A
elevada concentracdo de oxigénio confirma a presenga da formacdo de 6xido de titanio nesta
camada. Além disso, ha baixa concentracdo dos elementos aluminio e vanadio nessa regido,

ou seja, indicando baixa concentragdo das fases a e f.

Tabela 12- Teor dos elementos da camada passivada da liga Ti-6Al1-4V.

Elemento Teor (%)
Ti 59,435
Al 7,090
\% 3,118
(0] 30,357

Fonte: Propria autora.
4.2.3 Caracterizagdo das fases por difracdo de raios-X

Com o objetivo de estudar a presenga das fases o e [ existentes na liga Ti-6Al-4V,

como obtida, realizou-se analise de difracdo de raios-X na haste chanfrada. Antes da analise a
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peca foi lixada e polida para adquirir planicidade necessaria ao ensaio. O resultado da analise
¢ mostrado no difratograma da figura 40.

Como o angulo de varredura abrangeu de 10° a 80°, o difratograma apresenta apenas
sete picos, sendo apenas um deles de fase beta. As fases a (hc) estdo presentes nos picos de
abscissa 35,4°, 40,4°, 53,2°, 63,42°, 71,06° ¢ 76,92°, ¢ a fase B (ccc) em 38,5°, em 82,54°
haveria ainda um outro pico da fase B (ndo representado na figura 40). Os picos obtidos
coincidem com aqueles alcangados por Pinto (2005) e por Morcelli (2009). De acordo com
Morecelli (2009) os picos de alpha possuem célula cristalina do tipo hexagonal compacta (hc)

e a fase beta possui estrutura do tipo cubica de corpo centrado (ccc).

Figura 40- Difratograma para a liga Ti-6Al-4V.
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Fonte: Propria autora.

Pela analise do difratograma observa-se maior fracdo volumétrica da fase o, que da B.
Isto pode ser estimado pela soma das areas abaixo dos picos de cada fase. Este resultado ¢
esperado, uma vez que, nominalmente esta liga contém maior porcentagem de aluminio (6%),
do que de vanadio (4%), sendo este P-estabilizador e aquele o-estabilizador, como ja

observado nas micrografias.



72
4.3 Microdureza Vickers
A tabela 17 abaixo relaciona os valores obtidos para a microdureza Vickers de cada
peca de refugo analisada. Para realizar esta analise usaram-se as pegas embutidas, lixadas,

polidas e atacadas, uma vez que, o ensaio de microdureza requer que a superficie esteja com

acabamento metalografico.

Tabela 13- Microdureza Vickers.

Medida Espacador Placa Haste Haste
fixo pequena  cilindrica  chanfrada
1° 352 HMV 348§ HMV 354 HMV 359 HMV
2° 360 HMV 334 HMV 353 HMV 333 HMV
3° 334 HMV 344 HMV 364 HMV 329 HMV
Média aritmética 349 HMV 342 HMV 357 HMV 340 HMV
Desvio Padrao 18 7,2 6,1 16

Fonte: Propria autora.

As médias da microdureza de todas as amostras foram proximas, podendo-se afirmar
que a microdureza Vickers para liga Ti-6Al-4V esta entre 347 =+ 8 HMV. O desvio padrdo
para todas as amostras ndo foi superior que 5%.

Os valores de dureza alcangados foram bem superiores ao valor de 164 +5 HMV para
o TiCp grau 2 obtido por Pinto (2005). Isso ¢ esperado, uma vez que, esta liga possui estrutura
bifasica o-f, ao passo que o titdnio puro possui apenas estrutura alpha. O aluminio e o
vanadio sdo elementos de liga substitucionais, que podem aumentar a densidade das
discordancias pelo endurecimento por solucdo solida, provocando aumento da dureza. A
dureza maior pode ser explicada também pela presenca de fase § na estrutura, que ¢ duro e
fragil, ao contrario da fase alpha.

O espacador fixo foi a segunda peca mais dura. Pela analise de sua micrografia, nota-
se que este valor ¢ devido a fase alpha em formato levemente agulhado e a presenca de
significativa fase beta nos constornos de graos, aumentando a dureza. A placa pequena
apresentou a terceira maior dureza pois, seus graos alpha possuim formato equiaxial. A pega

mais dura, haste cilindrica, mostra uma microestrutura com graos beta bastante orientados no
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sentido da pega. A protese com menor dureza ¢ a haste chanfrada. Ela apresenta
microestrutura de a equiaxial com graos f muito pequenos e finos.

A liga o-f pode ter sua dureza aumentada, ainda, pelo tratamento térmico de
endurecimento por precipitagdo, que leva a precipitagdo de outras fases B mais duras na

estrutura.
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5 CONCLUSAO

Foram analisadas ao total 10 proteses de coluna feitas da liga Ti-6Al-4V seguindo a
ASTM F136. Seis placas para fixa¢do de fraturas nas vértebras, finalizadas e prontas para a
utilizagdo, foram emprestadas pela empresa OPT para realizar os ensaios nao-destrutivos de
inspe¢do visual, rugosidade e liquido penetrante. Nao foram observados defeitos visuais nas
placas, exceto por uma que apresentou uma pequena area rosada no ensaio de liquido
penetrante, indicando a presenca de descontinuidade nesta regido. Este defeito pode levar a
trinca ou quebra da protese apos a fixagdo no corpo humano, caso seja exercido grande
esforco nessa regido. A falha na protese pode exigir sua retirada ¢ a colocagdo de outra,
devendo o paciente passar por novo procedimento cirurgico, além de poder levar a problemas
neuroldgicos. Em outros casos, pode causar problemas em outras regides da coluna. Apds a
fabricacdo destas pecas a empresa poderia incluir a etapa de controle de qualidade para
detecgdo de defeitos superficiais na estrutura.

Os resultados de rugosidade para estas amostras mostram com clareza que niao ha
controle sobre como a usinagem afeta a superficie das pegas. As placas menores mostraram
ser menos rugosas que as placas maiores. Este fato pode ser devido as placas menores
possuirem maior area superficial, e, portanto, o polimento magnético ser mais efetivo. A
textura implica na biofixacdo e a interacdo do tecido 6sseo com o implante, por isso, sua
importancia em ser caracterizada. Assim, ¢ recomendada a empresa a criagdo de um padrdo de
rugosidade qualificado e reprodutivo.

Quanto as outras amostras, obtidas de refugos, foram analisadas sua microestrutura,
teor médio dos elementos quimicos, e microdureza. A caracterizagdo por microscopia optica,
MEV e DRX destas pecas, compostas pela liga Ti-6Al-4V, revelou a existéncia de estruturas
bifasicas, como previsto. As fases a-f sdo produto dos elementos de liga, sendo que as
microestruturas observadas sdo formadas pela fase o em grdos grandes e pequenos dispersos
na matriz de pequenos graos 3, como confirmada pelas analises pontuais de EDS.

Constatou-se também que, ndo houve trago de contaminagdo por residuos da usinagem
e nem da passivacdo nas amostras, conforme o ensaio de DRX, onde se obteve somente a
composi¢do da liga. Foi visto que a passivacdo realizada pela empresa € eficaz, uma vez que
se detectou, por EDS e MEV, a camada de 6xido de titanio na superficie das amostras. Por
fim, as amostras mostraram-se com dureza maior que do titdnio puro, sendo este mais um

efeito da adicao dos elementos de liga.
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A caracterizagdo da liga de titdnio Ti-6Al-4V, além do estudo completo realizado
sobre o titdnio e suas ligas, mostrou quais sdo as caracteristicas deste material, que o fazem

largamente usado em biomateriais, especialmente em substituicdo de tecidos duros.
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