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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo avaliar a resisténcia a corrosdo da liga Ti-30Ta
quando submetida a diferentes taxas de deformacdo. As amostras da liga de Ti-30Ta foram
obtidas a partir da fusdo de seus elementos em forno arco voltaico com atmosfera inerte (gas
argbnio). Em seguida, as amostras passaram por um tratamento térmico e foram submetidas a
forjamento a frio para a obtengéo dos lingotes. Apos a conformacéo, as amostras foram usinadas
de acordo com a norma ASTME9-09 para a realizacdo dos ensaios de compressdo. Para a
caracterizacdo microestrutural as amostras foram seccionadas longitudinal e transversalmente e
embutidas em baquelite. Apoés, foi realizado o lixamento umido e o polimento, seguido de um
ataque quimico, para estudo da microestrutura em microscépio optico. O ensaio de microdureza
foi realizado nas amostras que foram submetidas a caracterizacdo microestrutural empregando-se
um microdurémetro. A superficie da amostra foi dividida em duas regides, central e externa, onde
se realizaram cinco medidas por regido, totalizando dez medidas por corpo de prova. Feita a
média aritmética das leituras, obteve-se a microdureza Vickers. As amostras foram seccionadas
em discos para as analises por difratometria de raios-x. E por fim, foram realizados ensaios de

corrosao.

PALAVRAS-CHAVE: Ligas de titanio. Tantalo. Ensaio de Corrosdo. Taxas de Deformacao.

Aplicacdo Biomedica.
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ABSTRACT

This study aims to evaluate the corrosion resistance of Ti-30Ta alloy when subjected to
different strain rates. Samples of the alloy Ti-30Ta were obtained from the melting of pure
elements in the arc furnace in inert atmosphere (argon gas). Then, the samples were subjected
to a thermal treatment and to cold worked to obtain bars. After forging, the samples were
machined in accordance with ASTME9-09 standard for carried out compression tests. To
microstructural characterization, samples were sectioned longitudinal and transversally and
embedded in resin. After, the wet sanding and polishing were performed, followed by a
chemical attack, in order to study the microstructure under an optical microscope.
Microhardness was measured on the samples that were subjected to microstructural
characterization by using microhardness tester. Phases were evaluated by x-rays diffraction.
Corrosion tests were carried out to evaluate the influence of deformation on the corrosion

resistance. Results show that microstructure was not influenced by deformation.

KEYWORDS: Titanium Alloys. Tantalum. Corrosion Test. Strain Rate. Biomedical
Application.
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1 INTRODUCAO

1.1 Biomateriais

Atualmente, as aplicacbes médicas de biomateriais estdo sendo cada vez mais
diversificadas e com isso, 0 termo biocompatibilidade recebeu novos significados e tem sido
constantemente redefinido.

Biomaterial é definido como uma substancia ou uma mistura de substancias, natural ou
artificial, que atua nos sistemas bioldgicos com o objetivo de substituir, aumentar ou tratar. A
presenca de biomateriais € imprescindivel para a fabricacdo de proteses, implantes, lentes de
contato, marca passos entre outros.

Biomateriais metalicos sdo usados para restaurar a funcdo de tecidos duros ou reforcar a
estrutura, sendo utilizados em juncdes artificiais, aparelhos ortodonticos, parafusos, implantes
dentarios e 0ssos artificiais.

A interacdo entre o tecido e a superficie do implante € um processo dinamico. Moléculas
livres, agua e ions dissolvidos circundam a superficie do implante durante os segundos
iniciais apos a implantacéo.

Estes materiais, utilizados como biomateriais, devem apresentar certos requisitos
essenciais como: biocompatibilidade, biofuncionalidade, bioadeséo, propriedades mecanicas
semelhantes as do o0sso, tais como: médulo de elasticidade, resisténcia a tracdo e a fadiga,
processabilidade, resisténcia a corrosao e pre¢os condizentes com a realidade brasileira.

Entretanto, todos os aspectos considerados na selecdo de qualquer material para ser
utilizado no corpo humano podem ser resumidos na necessidade de que ele seja compativel
com 0 meio no qual sera implantado e que permita a recuperagio da funcdo perdida. E do
cumprimento de cada um desses requisitos que se tem o conceito de biocompatibilidade e de
biofuncionalidade (SCHNEIDER 2001).

A biocompatibilidade refere-se a situacéo criada quando o biomaterial é implantado num
organismo vivo, no qual ndo deve exercer nenhuma influéncia negativa e nem ser
influenciado pelo meio que o cerca. Os materiais sdo considerados biocompativeis quando
ndo causam a rejeicdo do meio bioldgico vivo e podem ser classificados quanto a interface

implante/tecido, em bioinertes, bioativos, bioabsorviveis ou biodegradaveis.
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Materiais bioativos sdo materiais que permitem a troca de ions entre o implante e o tecido
0sseo, proporcionado a osseointegracdo e favorecendo o crescimento de células dsseas.
Materiais bioinertes sdo aqueles que quando implantados ndo sdo rejeitados pelo organismo,
mas geralmente encapsulados por uma membrana fibrosa que os isolam do meio bioldgico ao
qual foram implantados. Os bioabsorviveis sdo aqueles que sdo degradados e absorvidos pelo
hospedeiro, dando condigdes para o desenvolvimento do tecido.

Visando a melhoria da qualidade de vida das pessoas, varios autores tém desenvolvido
trabalhos de investigacdo sobre préteses com desempenho superior, que atendam a funcao de
suportar cargas e apresentem caracteristicas biomecanicas de rigidez e dureza semelhantes ao
0SS0 humano.

Para muitos, o titanio e suas ligas sdo um dos materiais mais aconselhaveis devido a
combinacéo unica de propriedades e, ainda, pelo tempo de emprego da protese de cerca de 20

anos, ndo necessitando realizar nenhuma cirurgia de revisao.

1.2 Titanio e suas Ligas

A utilizagdo do titanio e suas ligas vém sendo largamente explorada devido a combinacgéo
de sua alta resisténcia mecanica com baixa densidade, excelente resisténcia a corrosdo e
auséncia de reacdo alérgica quando em contato com tecidos vivos (KNOLL 2006). Tal
resisténcia a corrosdo deve-se a formacéo, na superficie do metal, de uma pelicula protetora

(TiOZ). Se esta pelicula ndo for dissolvida no meio ambiente, pode-se considerar o titanio

contido nela de uma resisténcia absoluta a corrosdo, superando o aco inoxidavel. Contudo,
propriedades como resisténcia mecanica do titanio fundido limitam algumas de suas
aplicacdes, fazendo-se necessario a adicdo de elementos de liga e desenvolvimento de novas
ligas.

O titénio apresenta dois tipos distintos de formacéo cristalina,a e . No estado puro e em
temperatura ambiente a fase aé estavel. A adicdo de elementos de liga ao titanio puro podem
alterar a quantidade de cada fase presente e ainda, a temperatura em que ocorre a
transformacéo de fase. Os elementos de liga sdo divididos ema e B estabilizadores de acordo

com a sua influéncia sobre a temperatura de transformacéo alotrdpica do titanio.
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Os elementos que aumentam a temperatura de transformacédo alotrépica sdo denominados
de a-estabilizadores. Pertencem a este grupo os elementos aluminio, galio e germano, além
dos intersticiais como o carbono, oxigénio e nitrogénio. Os B-estabilizadores sdo elementos
que diminuem a temperatura de transformacéo alotrdpica do titanio, eles podem ser divididos
em B-isomorfos ou P-eutetdides de acordo com a formacdo ou ndo de um composto
intermetélico. Os elementos B-isomorfos constituem o molibdénio, vanadio, tantalo e nidbio,
enquanto os B-eutetdides sdo o ferro, manganés, cromo, cobalto, niquel, cobre, silicio e
hidrogénio. Os metais zirconio e estanho ndo provocam grandes alteragfes na temperatura
alotropica, sendo classificados como elementos neutros.

As ligas de titdnio sdo classificadas de acordo com as fases presentes em sua
microestrutura em temperatura ambiente. As ligas o apresentam boa rediRtia mecanica e
tenacidade, mas possuem pouca conformabilidade devido a estrutura cristalina da fase o (HC).
As ligas B possuem boa conformabilidade, devidoa estrutura cristalina d a fase p (CCC), boa
resisténcia a fadiga a frio e a quente, porém apresentam grande vulnerabilidade a
contaminacdo pela atmosfera. As ligasi+ apresentam uma combingdo das caracteristicas
das duas fases presentes em sua microestrutura apresentando uma boa conformabilidade, boa
resisténcia a fadiga a frio, mas sao frageis em altas temperaturas (KNOLL 2006).

As ligas de titdnio foram inicialmente projetadas para utilizagdo como materiais
estruturais, especialmente para inddstria aeronautica. Porém, as propriedades do titanio e suas
ligas, como resisténcias a corrosdo, biocompatibilidade e propriedades mecéanicas, tornaram
algumas dessas ligas, como, por exemplo, a liga Ti-6Al-4V, muito atraente para a industria
biomédica (AZEVEDO 2003).

A liga Ti-6Al-4V, embora seja muito utilizada em implantes por suas excelentes
resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas, proteses constituidas por esse material
formam oOxido de vanadio em suas superficies. Como esse Oxido & termodinamicamente
instavel, ha polémicas sobre a sua toxicidade quando presente no organismo, podendo irritar o
sistema respiratorio, chegando até mesmo a comprometer o funcionamento dos pulmdes.
Atualmente tem-se estudado a substituicdo, nesta composicdo, de V por Nb (que € um
material inerte), resultando na liga Ti - 6Al - 7Nb, com a expectativa de menor toxicidade.

Outra tendéncia atual é o desenvolvimento de ligas chamadas nearp onde o aluminio, que
estaria relacionado com o mal de Alzheimer, ndo esta presente. (SCHNEIDER 2001).

Assim, tem-se intensificado os estudos para o desenvolvimento de novas ligas de titanio

com a adicdo de elementos nao citotoxicos como, Ta, Nb, Zr, Mo e Sn.



18

1.3 Sistema Ti-Ta

Estudos relatam que as ligas Ti-Ta tém propriedades mecénicas consideravelmente
melhor e modulo de elasticidade menor em comparacdo com o titdnio e o tantalo puro,
indicando que estas ligas sdo mais adequadas do que os seus componentes para aplicagoes
biomédicas.

O titanio exibe uma excelente resisténcia a corroséo ao oxidar acidos, mas é atacado ao
reduzir acidos. De maneira oposta, o tantalo apresenta uma excelente resisténcia em ambos 0s
casos, porém € limitado devido ao seu alto custo.

O equilibrio das fases no sistema Ti-Ta sdo: uma solucéo sélida de estrutura “CCC” (B Ti,
Ta) com uma completa e mdatua solubilidade acima da temperatura de transicdof{ Ti) < (a
Ti) do titdnio puro (882°C) e uma solucdo sélida de estrutura “HC” (o Ti) em baixa
temperatura, com restrita solubilidade. (MURRAY et al., 1997).

A fase o é esperada para teores de tantalo inferiores a 12%, enquanto a fase § ocorre para
teores superiores a 50%p.

De acordo com Zhou (2008) o modulo de elasticidade € uma caracteristica natural e
intrinseca dos materiais, que é determinado pela forca de ligacdo dos atomos. E essa forca de
ligagdo esta relacionada com a estrutura cristalina e distancias entre os atomos, que pode ser
afetada por elementos de liga, tratamentos térmicos e deformacéo plastica. As diferentes fases
tém diferentes modulos de elasticidade e para liga com mais de um tipo de fase este €
determinado a partir do modulo de elasticidade de cada fase. Para as ligas de titanio a fase
tem maior médulo de elasticidade do que a fasea’’, e a fase B tem o menor nodulo das ligas
de titénio.

Para o caso de aplicagcdes biomédicas € interessante que a liga apresente baixo médulo de
elasticidade, de forma a se aproximar do modulo de elasticidade do osso, evitando assim,
possiveis lesdes que podem ser ocasionadas devido a baixa capacidade de absor¢do de energia
e deformacdo de materiais com alto mddulo elasticidade.

Zhou el al. (2004) avaliou o modulo de elasticidade das ligas Ti-Ta com diferentes teores
de Tantalo como, (Ti-10%Ta, Ti-20%Ta, Ti-30%Ta, Ti-40%Ta, Ti-50%Ta, Ti-60%Ta, Ti-
70%Ta e Ti-80%Ta), e concluiu que de todas as porcentagens estudadas a liga Ti-30Ta e Ti-
70Ta apresentaram resultados significativos de menor valor do modulo de elasticidade
associados a melhor combinacdo de elevada resisténcia/ baixo mddulo, como pode ser

observado no quadro 1.
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Quadro 1 - Propriedades mecanicas de ligas Ti-Ta

Liga Madulo de Limite de resisténciaa  Razdo forca/mddulo de
elasticidade (GPa) tracdo (MPa) elasticidade

Ti-10Ta 99 397 4

Ti-30Ta 69 480 7,5
Ti-40Ta 81 346 4,3
Ti-50Ta 88 380 4,3
Ti-60Ta 82 504 6,1
Ti-70Ta 67 374 5,6
Ti-80Ta 104 602 5,8

Fonte: (ZHOU et al., 2004)

O aumento do teor de tantalo em ligas com faser’ diminui seu modulo de elasticidade e
aumenta sua resisténcia a tracdo. Por outro lado, o aumento do teor de tantalo em ligas com
fase o” aumenta o Adulo de elasticidade da liga e diminui gradualmente a resisténcia a
tracdo. Dessa forma, as ligas Ti-Ta cujas composi¢des quimicas estdo proximas do limite
entre a fase o’ ¢ a”, devem apresentar tanto baixddulo de elasticidade quanto elevada
resisténcia, ideal para a utilizacdo em aplicagdes biomédicas (ZHOU, 2009 Ti-25Ta).

Para a obtencéo da liga devem-se preparar as amostras para depois fundir.

O tratamento térmico de homogeneizagdo visa homogeneizar a composicdo quimica do
material. Esse tratamento é comumente realizado em pecas fundidas, seu tempo de duragéo €
bastante longo e seguido de resfriamento lento.

As ligas o + B,80 extremamente sensiveis ao tratamento térmico. Quando estas ligas
sofrem um resfriamento brusco, ou solubilizagcdo, ocorre uma transformacdo do tipo
martensitica, produzindo-se principalmente a fase a sob a forma de agulhas, como mostrado
nas microscopias, e fase p metaestavel, ambas identificadas no difratograma.

A martensita € uma estrutura do tipo a supersaturada produzida por transformacéo da fase
. H& dois tipos de martensita: o’ com estrutura cristalina hexagonal e o’ que possui estrutura
cristalina ortorrombica. A fase’’ pode ser formada a partir do resfriamento da liga no
campo 3 ou por aplica¢do de tensdo, como no caso deste estudo.

A formacédo de martensita nas ligas Ti-Ta depende do teor de tantalo presente, teores de
30-50% de tantalo, e da taxa de resfriamento.

O tratamento de solubilizacdo envolve a eliminagéo total ou parcial de precipitados no
material, as temperaturas empregadas sdo elevadas e mais préximas do ponto de fusdo da liga,

em regides onde existe apenas uma fase.
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O forjamento envolve operagdes de conformacdo mecanica efetuadas com esforgo de
compressdo sobre um material dictil, de tal modo que ele tende a assumir o contorno ou perfil
da ferramenta de trabalho, de tal modo que, a pressdo aplicada para gerar a deformacéo dos
corpos provoca o surgimento de tensdes internas. Para retornar a estrutura anterior e alivio de

tensdes, o tarugo é submetido ao tratamento térmico de solubilizagdo.

1.4 Ensaio de corrosao

A corrosdo de metais manifesta-se em diferentes tipos de meios, porém o meio em que
ela ocorre com maior frequéncia é o aquoso. Nesse meio 0 mecanismo de corrosdo €
essencialmente eletroquimico. Assim, técnicas eletroquimicas podem ser utilizadas na
avaliacdo, no controle e na investigagdo da corrosdo de metais sofrendo diferentes tipos de
ataque corrosivo. S&o os casos, por exemplo, da medida da taxa de corrosdo por meio da
técnica de polarizacdo linear de um metal que sofre corrosdo generalizada, ou da
determinacdo da suscetibilidade de um metal a corrosdo por pite através da determinacdo do
potencial de pite por meio de curvas de polarizagdo anddica. (WOLYNEC, 2003, p.11)

Todo material pode ser resistente a corrosdo, dependendo do ambiente em que esta
inserido e do potencial aplicado. O titanio apresenta elevada resisténcia a corrosdao devido a
camada de Oxido que se forma em sua superficie quando 0 mesmo estd em contato com o
meio oxidante. A camada de 6xido de titanio, também chamada de camada passiva, é incolor
e densa, e age como isolante, protegendo o metal contra a corrosdo, assim 0 meio nao
consegue oxidar mais o metal. O potencial de corrosdo é analisado para descobrir o ponto
onde o titdnio comeca a oxidar e ocorre a formacdo da camada passiva, como pode ser
observado no grafico de analise de corrosdo. A partir de um potencial de corrosdo tem-se uma
indicagédo da nobreza do material no referido meio.

Do gréafico de analise da resisténcia a corrosdo, obtém-se a variacdo do fluxo de
elétrons em funcdo do potencial aplicado. No ensaio de corrosdo mede-se o fluxo de corrente
em funcdo da variagdo de potencial. Dependendo do potencial existente entre 0 meio e 0
material, 0 mesmo comporta-se de maneira diferenciada. O tempo no qual a amostra
permanece em um determinado potencial € o que indica a quantidade de oxidacéo, a variacao

da tensdo mostra o comportamento do metal mediante uma tensao aplicada.
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2 OBJETIVOS

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o comportamento da liga Ti-30Ta quanto a

corrosdo, quando submetida a diferentes taxas de deformacéo.
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3 MATERIAIS E METODOS

No inicio deste trabalho, foram realizadas as operacdes para obtencdo das amostras
partindo da fundicdo da liga Ti-30Ta, seguido de tratamento térmico de homogeneizacdo e
solubilizacdo e ainda, forjamento a frio. Posteriormente, para a analise da deformacdo foram
feitos o ensaio compresséo, caracterizagdo microestrutural, ensaio de microdureza e analise de
difracdo de raios-x.

A Figura 1 representa o fluxograma da metodologia empregada.

Figura 1 - Fluxograma da metodologia empregada

Obtencao das Amostras

Ensaiode Compressao

Caracterizacao Microestrutural

Ensaiode Microdureza

Difracdo de Raios - X

Ensaiode Corrosao

Fonte: do proprio autor
3.1 Obtencéo das amostras

As amostras foram obtidas a partir do titdnio comercialmente puro (grau 1) e tantalo com
99,9% de pureza de acordo com a composi¢édo estudada (Ti-30Ta%p). No preparo das ligas
foi empregada a seguinte metodologia: corte, limpeza e pesagem dos elementos.
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O corte do material, inicialmente na forma de placas, foi realizado em uma guilhotina e a
limpeza realizada empregando a decapagem quimica, no qual o titanio e tantalo foram limpos
em uma solucdo de HF e HNO;3; na proporcdo de 1:3. Posteriormente, os materiais foram
pesados em uma balanca de precisdo (0,001g de resolugédo) conforme a composicéo estudada
(Ti-30Ta %p) e colocados no cadinho no interior do forno.

A fundicéo foi realizada em forno arco voltaico com atmosfera inerte (gs argénio), com
cadinho de cobre, refrigerado com agua.

Apdbs o fechamento da camara o oxigénio contido no seu interior é eliminado, com a
realizacdo da purga. Para tal, a bomba de vacuo foi acionada e assim mantida por cerca de
trinta minutos, quando entdo o vacuo foi interrompido através de injecdo de argbnio. Este
procedimento foi repetido por cerca de cinco vezes. O processo de fundicdo da amostra foi
realizado com uma descarga elétrica no interior do forno, sendo a mesma refundida cinco
vezes para garantir a homogeneidade da liga Ti-30Ta. A figura 2 ilustra as etapas do processo
acima.

Apbés a fusdo, os lingotes foram submetidos a um tratamento térmico de
homogeneizacao a 900 °C por 24 horas para eliminar a segregacdo quimica. Em seguida, foi
realizado o tratamento térmico de solubilizacdo a 900 °C em forno tubular, com taxa de
aquecimento de 15 °C/min, sendo manutenc¢éo por 2 horas e resfriado em agua.

Na Figura 2 é possivel observar o aspecto do lingote resultado da unido de trés botdes.

Figura 2 — Lingote obtido apds fusdo e sequéncia de tratamentos térmicos

Fonte: do préprio autor

O forjamento a frio para a obtencdo das barras foi realizado em forja rotativa (figura 4),
utilizando o equipamento FENN modelos 6F (2" até 3/8") e 3F (1/2" até 1/8"), com poténcia

de aproximadamente 30 CV (HP) e velocidade de 1700 rotagdes por minuto (rpm). A cada
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passe ocorreu troca de matrizes (martelos), o que gerou uma reducdo da ordem de 20% no
didmetro (g =10 mm).

Devido ao elevado grau de encruamento dessa etapa, a barra foi submetida ao
tratamento térmico de solubilizacdo nas mesmas condicdes anteriores.

3.2 Ensaio de compressao

Apos a conformagdo, as amostras foram usinadas de acordo com a norma ASTM E9-09 a
qual padroniza forma, tamanhos e didmetros para a realizagdo dos ensaios de compressao. De
acordo com a norma, para este tipo de ensaio 0s corpos de prova devem ser preparados de
forma a manter a razdo comprimento/didmetro igual a 2, o que levou a usinagem de corpos de
prova medindo 10 mm de didmetro e 20 mm de comprimento. Os ensaios foram realizados
em uma maquina de ensaios universal com velocidade de deslocamento de 1 mm/mim. Para
cada taxa de deformacdo avaliada foi registrada a forca maxima e realizada a medida dos
corpos de prova apos a deformagdo. A Figura 3 representa os corpos de prova antes e apos 0
ensaio de compressao.

Figura 3 — (a) corpo de prova antes e (b) apos realizacdo do ensaio de compressdo
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Fonte: do préprio autor
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3.3 Caracterizagdo das amostras

Para a caracterizacdo microestrutural, os tarugos foram seccionados longitudinal e
transversalmente em uma maquina automatica com disco diamantado (Isomet, Buheler) para
obtencdo das amostras de trabalho que posteriormente foram embutidas em resina, para
analise metalografica.

Figura 4 — (a) M&quina empregada para o corte do tarugo, (b) Amostras apds o corte
longitudinal e transversal e (c) Apds embutimento em resina

(a)

Fonte: do proprio autor

O lixamento Umido foi realizado com agua, empregando lixas de carbeto de silicio
(SiC) com granulometria variando de 100 a 2000. O polimento foi realizado com pano
especial (OP-Chem, Struers) com uma solucdo formada por 30 mL de &gua e 30 mL de
solucdo silica coloidal e ainda, acido oxalico (5%). Os equipamentos utilizados nessa etapa
sdo apresentados na figura 5.
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Figura 5 — (a) Lixadeira manual (b) Politriz empregada para o polimento das amostras

Fonte: do préprio autor

Em seguida, foi feito o ataque quimico, com reagente constituido por 75% em volume de
agua, 15% em volume de HNO; e 10% em volume de HF, para analise da microestrutura em
microscopio Optico (Epiphot 4, Nikkon) pertencente ao Departamento de Materiais e
Tecnologia, Faculdade de Engenharia, Campus de Guaratingueta, UNESP.

O ensaio de microdureza foi realizado nas mesmas amostras submetidas previamente a
caracterizacdo microestrutural empregando-se um microdurémetro hmv 2t, Shimadzu
pertencente ao Laboratério de Polimeros da Faculdade de Engenharia de Guaratinguets,
UNESP. As amostras foram divididas em regido central e externa (Figura 6), onde foram
realizadas cinco medidas por regido, totalizando 10 medidas por amostra. Para medidas foi
empregado penetrador com diamante Vickers, com angulo de 136° entre planos. Os resultados
foram fornecidos pelo préprio aparelho, apds medicdo das diagonais das massas produzidas

para o corpo de prova. Realizou-se a média aritmética das leituras, obtendo-se a microdureza
Vickers.
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Figura 6 — Divisdo da amostra por regido

S e "'Re_gjio. central

Fonte: do proprio autor

Figura 7 — Microdurémetro utilizado para ensaio de microdureza

T

Fonte: do proprio autor

A andlise de difracdo de raios-x foi realizada na UFSCar. As amostras analisadas
foram as mesmas submetidas ao ensaio de microdureza, as quais foram seccionadas em tiras e

para tal, foram retiradas do embutimento e a analise utilizou radiagdo kv do cobre
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(comprimento de onda de 15,42 nm), com varredura em um intervalo de 10° < 26 < 100°. Os

espectros obtidos foram comparados com as analises realizadas por Zhou et al. (2005).
3.4 Ensaio de resisténcia a corroséo

Para o ensaio de corrosdo foi utilizada uma solucdo de (NaCl 0,15M e NaF 0,03M) e o
eletrodo de referéncia (calomelano). O eletrodo de referéncia € um parametro para
quantificacdo do potencial necessario para reduzir/oxidar. Aplica-se uma carga e analisa-se
como 0 meio se comporta em funcéo do potencial. O contra eletrodo utilizado foi de Pt. A
Figura 8 e Figura 9 representam o ensaio e 0 potenciostato empregados, respectivamente. As
curvas potenciométricas e cronoamperomeétricas foram obtidas em um potenciostato EG & G
PAR 283, pertencente ao Departamento de Quimica da Faculdade de Engenharia de
Guaratingueta — UNESP.

Figura 8 — Célula empregada no ensaio de corrosao

Fonte: do proprio autor



Fonte:

Figura 9 — Potenciostato utilizado no ensaio eletroquimico

do proprio autor
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Com a realizacdo do ensaio de compressdo, foram verificadas diferentes taxas de
deformacéo para cada corpo de prova ensaiado, de acordo com a carga aplicada em cada um
deles. A Tabela 1 apresenta os valores encontrados em cada uma das amostras.

Tabela 1 — Deformac6es das amostras

Comprimento Comprimento Forca Deformacao
inicial (L,) (mm) final (Ly) (mm)  maxima (KN) (%)
Amostra 1 20 16,25 78 19
Amostra 2 20 15,44 96 22,8
Amostra 3 20 11,40 181 43

Fonte: do préprio autor
As micrografias obtidas em microscopio Optico para cada uma das amostras

deformadas comparadas a liga sem deformacdo podem ser observadas na Figura 10, Figura
11, Figura 12 e Figura 13.

Figura 10 - Micrografia da liga Ti-30Ta, sem deformacdo apos ataque

quimico

Fonte: do préprio autor
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Figura 11 - Micrografia da liga Ti-30Ta com 19% de deformacéao apds ataque quimico

Fonte: do préprio autor

Figura 12 - Micrografia da liga Ti-30Ta com 22,8% de deformacao apds ataque quimico
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Fonte: do préprio autor
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Figura 13 - Micrografia da liga Ti-30Ta com 43% de deformacéao apds ataque quimico

Sk

Fonte: do proprio autor

O tratamento térmico e o processamento das ligas influenciam na microestrutura
principalmente. Se o trabalho é iniciado e completo nas temperaturas situadas no campf, a
estrutura resultante se transforma completamente e o produto de transformacao serda acicular
ou placas de a que se produzem de forma a mostrar indicios da estrutura  anterior.

A estrutura em forma de agulha evidencia a formagéo da fase o’’, ou martensita, que
exibe estruturas finas e paralelas. Comparando-se as microscopias da amostra sem
deformacdo com as amostras deformadas é possivel notar a maior ocorréncia deste tipo de
estrutura naquelas que apresentam alguma deformacao, por exemplo, Figura 10 e Figura 12.

A amostra com menor deformagdo apresentou uma microestrutura com um menor grau
de orientacdo em relacdo a amostra mais deformada. Na amostra com menor deformagéo
ocorre o refinamento dos graos, porém estes ndo sofrem uma orientacdo definida, enquanto
para a amostra com maior deformacéo, as lamelas sofrem em alguns pontos, um curvamento
e, em outros, uma orientacdo perpendicular ao eixo de compressao (ZHOU, 2008), Figura 11
e Figura 12.

As amostras avaliadas apresentaram resultados de durezas indicados na Tabela 2.
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Tabela 2 — Valores de microdureza Vickers obtidos para cada taxa de deformacéo

Amostra Deformacao (%) Dureza (HV)
1 19 269,50
2 22.8 286,50
3 43 280,40

Fonte: do préprio autor

A deformagéo das amostras, em geral, resultou em um aumento nos valores de
microdureza do material. Conforme aumenta o grau de deformacdo das amostras ocorre
relativa elevacao da sua dureza, como observado para as amostras deformadas em 19 e 22,8%.
Para a amostra com deformacdo de 43% pode-se considerar inicio de cisalhamento do
material, visto que sua dureza apresenta uma queda em relagdo a deformacéo anterior.

A dureza de um material é, portanto de particular interesse para avaliar a resisténcia ao
desgaste do mesmo. Na Figura 14 observam-se os resultados da anéalise por difracao de raios x
das amostras estudadas. Houve formacdo de fasef e o”, resultado da compréssdo

material.

Figura 14 - Difracdo de Raios X da liga de Ti-30Ta para diferentes taxas de deformagéo com
indicacdes das fases presente
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Fonte: do préprio autor
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A partir da analise dos picos no difratograma se observa 0os mesmos picos para todas as
condigOes avaliadas apesar do diferente grau de deformacéo.

Na Figura 15 pode-se observar o resultado obtido para o titdnio comercialmente puro apds
0 ensaio de corrosdo. Para a solucdo de NaCl 0,15M e NaF 0,03M, o potencial de corrosédo
encontrado foi de -0,37 Volts. De acordo com co grafico, o material comeca a oxidar em uma
densidade de corrente de 3,2 x 107 Alcm? e a partir dai sofre variagbes caracteristicas do
processo de oxidagdo do titanio, com a formacdo da camada passiva acompanhada pela

diminuicéo do fluxo de corrente que fica em torno de 1,66 x 10™* A/lcm2.

Figura 15 — Grafico do Ti cp ap6s o ensaio de corroséo
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Fonte: do préprio autor

Na Figura 16 se observa o ensaio de corroséo do Ti-30Ta.
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Figura 16 — Grafico do Ti-30Ta ap0s ensaio de corrosdo
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Fonte: do proprio autor

O titanio forma uma camada de Oxido estavel, ou seja, oxida de maneira continua. De
acordo com o grafico obtido da analise de resisténcia a corrosdo da liga, no inicio da
varredura, ocorre a reducdo da agua presente na solucdo até que seja atingido o potencial de
corrosdo de aproximadamente -0,42 Volts. O potencial de corrosdo e reducdo € bastante
parecido, por isso atingido o potencial de corrosdo observa-se na parte inferior do grafico um
comportamento constante que comprova a coexisténcia de dois fendmenos, oxidagéo e
reducdo, ocorrendo a0 mesmo tempo e na mesma proporcdo. A curva torna-se ascendente
quando a oxidacao passa a ser maior. Nota-se ainda, que no tempo em que o fluxo de corrente
fica constante, por volta de 1,39 x 10 > A/cm?, mediante a variagdo do potencial significa que
ha a formag&o e crescimento de um 6Oxido estavel sobre a liga.

A passagem de corrente elétrica gera um campo magnético, 0 que pode causar
interferéncias no sistema, resultando na presenca de ruido, como pode ser visto no gréafico.
Apos esta estabilizacdo do fluxo de corrente, a curva caracteristica apresenta variagoes,
atingindo corrente de 6,92 x 10 A/cm?, evidenciando a existéncia de algum processo

paralelo, que pode ser até mesmo a formacdo de outro 6xido (TiO4). O titanio forma
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complexos com o ion fluoreto presente na solucdo, portanto parte do éxido pode dissolver
com a formagdo dessas espécies, provocando também alteracGes no aspecto da curva. Apos
este desvio, a curva se estabiliza novamente em 1,02 x 10* A/cm?, indicando a formacéo de
um novo oxido, visto que possui potencial de 2,5 Volts e corrente diferente da estabilizada
anteriormente, ou seja, maior resisténcia.

Em relacdo aos demais materiais, o titdnio é mais vantajoso devido a sua alta resisténcia a
corrosdo. A caracteristica mais relevante nesse caso € o 0xido de titanio formar a camada
passiva.

Na Figura 17 pode se observar o ensaio de corrosdo do Ti-30Ta com deformacéo.

Figura 17 — Grafico do Ti-30Ta com deformacéo apds ensaio de corrosdo
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Fonte: do préprio autor
De acordo com o grafico obtido da andlise de resisténcia a corrosdo do Ti-30Ta apos a
deformacgéo, observa-se um potencial de corrosdo de aproximadamente -0,39 Volts e
densidade de corrente de 5,65 x 10 ® A/cm2. A corrente na regido passiva, mediante variaco

do potencial fica em torno de 1,3 x 10-5 indicando a formacao de éxido.
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ApoOs esta estabilizacdo do fluxo de corrente, a curva caracteristica apresenta
variacBes, atingindo corrente de 6,92 x 10 A/cm?2, novamente evidenciando a existéncia de
algum processo paralelo, que pode ser até mesmo a formacao de outro 6xido (TiO,4) ou ainda,
alteracdo de microestrutura do 6xido formado. O titanio forma complexos com o ion fluoreto
presente na solucdo, portanto parte do 6xido pode dissolver com a formacdo dessas espécies,
provocando também alteracGes no aspecto da curva.

Comparando com a liga de Ti-30Ta sem deformacéo, tém-se variagdes minimas de
comportamento, visto que os parametros analisados como, potencial de corrosdo e densidade

de corrente na regido passiva sdo semelhantes.
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4 CONCLUSAO

Com a realizacdo dos ensaios mecanico e de corrosdo foi possivel concluir que a liga de
Ti-30Ta se mostrou satisfatoria para a confeccao de proteses para implantes.

e Além da particular biocompatibilidade do titanio e suas ligas, foi comprovado neste
estudo que o forjamento a frio aumentou a dureza da liga melhorando sua resisténcia
ao desgaste.

e Com a analise de microscopia Optica e difracdo de raios-x verificou-se a formacéo entre
outras, da fase a’’ ou estrutura martendtica, que é responsavel pelas caracteristicas de
ductilidade e ainda, que ndo houve significativa alteracdo de fase entre os diferentes
niveis de deformacdo estudados e aos quais eventualmente o material necessite ser
forjado.

e Ap0s a analise do resultado obtido do ensaio de corrosdo foi possivel notar que houve
minimas variages no potencial de corrosdo e na densidade de corrente na regido

passiva entre os resultados da liga sem e com deformacéo.
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