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RESUMO

Titanio e suas ligas sdo considerados muito importantes na drea médica devido a sua
excelente biocompatibilidade e propriedades mecanicas. Nos tltimos anos as superficies dos
implantes tém sido estudadas com o objetivo de melhorar suas respostas dsseas, levando ha
uma tendéncia de provocar alteragdes superficiais a fim de acelerar o processo de
osseointegra¢do. O tratamento alcalino e térmico ¢ um método tipico de modificacdo da
superficie responsavel pelo surgimento de uma camada microporosa de 6xidos bioativos. No
entanto, ¢ importante lembrar que os implantes trabalham sob a acdo de carregamentos
mecanicos complexos e que, em varias situacdes, ¢ bastante comum a ocorréncia de falhas por
fadiga. Visto que, a superficie do implante estd sujeita a maiores solicitacdes que qualquer
outra parte, suas caracteristicas sdo muito importantes. O objetivo principal da presente
pesquisa ¢ estudar a influéncia da alteragdo de superficie, por meio da realizagdo do
tratamento alcalino e térmico, no comportamento em fadiga da liga Ti30Ta. O trabalho foi
iniciado com a fusdo dos elementos da liga em forno a arco voltaico em atmosfera de argdnio,
seguido de tratamento térmico e forjamento rotativo. Para o estudo de fadiga foram
confeccionados corpos de provas padrio. A modificacdo da superficie foi realizada por meio
do tratamento alcalino empregando-se solugdo de NaOH 1,5 M e tratamento térmico.
Posteriormente, os corpos de prova foram ensaiados em fadiga. A caracterizacdo utilizou
técnicas de microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura, difragdo de raios X,
rugosidade e angulo de contato. Os resultados obtidos sugerem que a modificacdo da

superficie, dentro das condicdes realizadas neste estudo, ndo influenciou no desempenho

mecanico da liga Ti30Ta.

PALAVRAS-CHAVE: Fadiga. Ligas de titdnio. Tratamento alcalino. Propriedades

mecanicas. Biomateriais.



ABSTRACT

Titanium and its alloys are considered very important in the medical area because their
excellent biocompatibility and mechanical properties. In recent years surfaces implant have
been studied with the goal of improving their bone answers, leading to a tendency to cause
superficial changes through the action of chemicals products in order to accelerate the
osseointegration process. Alkaline and heat treatment is a typical method of surface
modification by surface deposition of bioactive oxides with a porous surface. However it is
important to remember that the implants work under the action of complex mechanical loads
and the occurrence of failures due to fatigue is quite common in many situations. Since the
surface implant is subject to greater demands than any other part, its characteristics are very
important. The main goal of this research is to study the influence of modification surface on
the fatigue behavior of the Ti30Ta alloy. This work was started with the experimental alloy
obtained by melting of the elements in a voltaic arc furnace, heat treatment and cold work.
For the fatigue study were prepared specimens. The surface modification was carried out by
alkaline treatment using NaOH solution 1,5 M and heat treatment. Later, the specimens were
tested in fatigue. The characterization was performed using optical microscopy, scanning
electron microscopy, X - ray diffraction, roughness and contact angle. The results obtained

suggested that surface modification didn’t affected the Ti30Ta alloy mechanical performance.

KEYWORDS: Fatigue. Titanium alloys. Alkaline treatment. Mechanical properties.

Biomaterials.
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1 INTRODUGCAO

Os materiais empregados para a substituicdo e regeneragdo da estrutura Ossea
enquadram-se no grupo de materiais denominados biomateriais. Estes materiais devem
oferecer um conjunto de propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas que permitam exercer a
funcdo desejada, além de estimular uma resposta adequada dos tecidos vivos (GUASTALDI;
APARECIDA, 2010).

A demanda por biomateriais cresce continuamente devido ao aumento da expectativa de
vida. A populacdo mundial estd ficando cada vez mais velha e estima-se que no ano de 2050
21,1% da populag@o mundial, mais de dois bilhdes de pessoas, tenha idade superior a 60 anos.
Também intensificam o mercado dos biomateriais, a elevacdo do poder aquisitivo das pessoas
nos paises emergentes, que propiciam o tratamento de vérios tipos de doengas e ainda, os
progressos tecnologicos na abordagem de enfermidades antes vistas como ndo trataveis
(PIRES; BIERHALZ; MORAES, 2015).

Nos ultimos anos, houve um progresso significativo no uso de dispositivos médicos
avan¢ados e implantes. O mercado dos implantes foi avaliado em US$ 79,1 bilhdes em 2014,
desde entdo, estima-se um crescimento de 6,73% ao ano atingindo US$ 133 bilhdes em 2022.
Ainda em 2017, espera-se alcangar mais de cinco milhdes de pessoas usuarias de algum tipo
de implante (FLOROIAN et al., 2016).

Em torno de 70 a 80% dos implantes sdo feitos a partir de biomateriais metalicos
(NIINOMI; NAKAI; HIEDA, 2012). Os metais e suas ligas sdo amplamente utilizados nos
diferentes campos da biomedicina, tais como aplicacdes ortopédicas, dentarias,
cardiovasculares entre outros. A utilizagdo de implantes metélicos ¢ hoje uma opcdo para
tratamento de ampliacdo ou substituicdo de quaisquer tecidos, 6rgaos ou fungdes corporais de
um sistema (OLIVEIRA et al., 2016).

Sao requisitos essenciais para a utilizagdo de um biomaterial em implantes: elevada
resisténcia a corrosdo e mecanica, biocompatibilidade, mddulo de elasticidade préximo ao do
osso e resisténcia a fadiga (CAPELLATO et at., 2013). O Quadro 1 apresenta algumas

propriedades especificas das ligas comerciais mais utilizadas em implantes.
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Quadro 1 — Propriedades das ligas comerciais

Mdadulo de Limite de Limite de
elasticidade (GPa) resisténciaatracdo  fadiga (MPa)
Aco inoxidavel 316 L 200 585 295
Co-Cr-Mo 230 1200 500
Ti-6Al-4V 110 993 600
Ti cp 105 550 350
Osso 10-30 130-150 -

Fonte: Adaptado Gepreel; Niinomi, 2013

Atualmente, as ligas a base de cobalto-cromo, titanio, titdnio comercialmente puro (cp)
e 0 ago inoxidavel sdo os metais mais utilizados em aplicagdes biomédicas (KONATU et al.,
2016). As ligas de cobalto-cromo além de biocompatibilidade sdo fortes, duras e resistentes a
corrosdo e geralmente sdo usadas em implantes destinados a substituicdo de jung¢do ou
reparacao de fraturas. O ago inoxidavel exibe boa resisténcia a corrosdo e propriedades
mecanicas moderadas, seu uso ¢ frequente em implantes que ajudam na reparacao de fraturas
como parafusos ou placas de ossos, pinos e hastes (GEPREEL; NIINOMI, 2013). O titanio e
suas ligas sdo amplamente utilizados na reparagdo ou substituicdo 6ssea, ¢ vém conquistando
cada vez mais espago, devido a sua excelente resisténcia a corrosdao, superior
biocompatibilidade, elevada razio resisténcia/peso, e ainda menor modulo de elasticidade, o
qual estd mais proximo dos ossos quando comparado a outros materiais metalicos
(MOHAMMED; KHAN; SIDDIQUEE, 2014).

A liga Ti-6Al-4V comegou a substituir gradativamente o titdnio cp na fabricagdo de
proteses ortopédicas e implantes dentdrios devido a sua excelente resisténcia especifica,
resisténcia a corrosdo e caracteristicas de biocompatibilidade, no entanto, estudos relatam que
os elementos presentes nesta liga, a longo prazo, podem ocasionar doengas degenerativas. Os
ions de vanadio podem alterar a cinética da atividade associada as células de resposta
inflamatoéria, enquanto a presenga de aluminio aumenta o potencial para o desenvolvimento
do mal de Alzheimer (KONATU et al., 2016) MOHAMMED; KHAN; SIDDIQUEE, 2014).

O modulo de elasticidade ¢ considerado uma das propriedades mecéanicas mais

importantes por conta do efeito “stress shielding”, que ¢ uma das principais causas de
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cirurgias de revisao (HUSSEIN et al., 2016). Devido a alta rigidez do material implantado o
osso nao esta devidamente carregado, o que leva gradativamente a atrofia dssea e
afrouxamento do implante. O uso de material de baixo modulo de elasticidade pode bloquear
ou dificultar este efeito (KIRMANIDOU et al., 2016).

Devido as exigéncias de qualidade de vida na sociedade moderna, os implantes devem
servir para uma vida sem falha (HUSSEIN et al., 2016). Portanto, diversos estudos tém sido
realizados com Ti, Zr, Nb, Mo, Ta e Sn visando desenvolver novos materiais para
implantacdo com melhores propriedades mecanicas, baixo médulo de elasticidade, excelente
biocompatibilidade e que possam ser introduzidos com seguranga no corpo humano
(HUSSEIN et al., 2016). O tantalo ¢ um metal que, devido a sua biocompatibilidade ¢ alta
resisténcia a corrosdo, vem sendo bastante utilizado em aplica¢des biomédicas. Conhecido por
sua excelente tenacidade a fratura e trabalhabilidade, o tantalo tem sido uma das apostas
consideradas na busca por melhores propriedades mecanicas e bioldgicas para as ligas de
titinio (RODRIGUES, 2013).

As ligas do sistema Ti-Ta tém sido estudadas na busca de proporg¢des ideais de liga que
possam oferecer propriedades mecanicas semelhantes ao tecido vivo e superior
biocompatibilidade. Em particular, a liga Ti30Ta fornece propriedades mecanicas mais
proximas do tecido natural do que os materiais metdlicos disponiveis comercialmente,
apresentando menor médulo de elasticidade, resisténcia a deformagdo melhorada e superior
alongamento (Capellato et al.,2012).

Além das propriedades ja apresentadas, a osseointegracdo ¢ um requisito fundamental
na determinagdo do sucesso ou falha do implante. O termo trata da capacidade de interacao
direta entre o tecido Osseo e a superficie do biomaterial e descreve a formacao de um novo
0sso. Abordagens atuais investem na modificagdo superficial com intuito de possibilitar a
deposicdo de materiais analogos ao 0sso, como a apatita, por processos fisicos e quimicos,
com o objetivo de favorecer ainda mais a formagao e o crescimento dsseo neoformado e, com
isso, diminuir o tempo de osseointegragdo (CAPELLATO et al., 2013).

Uma das maneiras empregadas para aperfeicoar o uso do titdnio e suas ligas em
implantes tem sido a modifica¢do superficial através do tratamento alcalino e térmico. Este
tratamento ¢ um método quimico de mudanga da superficie responsavel pelo surgimento de
oxidos bioativos com uma superficie porosa nanoestruturada, como ilustra a Figura 1, que
quando em contato com fluidos corpéreos € capaz de estimular a formagdo de apatita
biologicamente ativa. Estudos realizados por Zareidoost et al. (2012) relataram que o aumento

da rugosidade superficial do implante propicia a proliferacdo de células formadoras do tecido
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0sseo, bem como o aumento da adsor¢do de proteinas, dessa forma acelerando o processo de

osseointegracao.

Figura 1 — Superficie do Ti cp apds tratamento alcalino e térmico

Fonte: Adaptado Guastaldi; Aparecida, 2010

Ainda que vantagens biologicas sejam grandes, as modificagdes de superficie conferem
imperfei¢des, entalhes, poros entre outros, que podem acarretar em falhas prematuras sob
carregamentos ciclicos (OLIVEIRA et al., 2017). De acordo com Claros et al. (2016) o
comportamento em fadiga de um implante metélico, principalmente a nucleagdo de uma
trinca, pode sofrer influéncia da modificacdo superficial. Uma superficie mais rugosa pode
modificar o desempenho mecanico, diminuir a integridade estrutural e diminuir a resisténcia a
fadiga, visto que a presenca de elevadores de estresse em um espécime carregado acelera o
estagio inicial de crescimento da trinca. Para Campanelli et al. (2017) a aplicagdo bem
sucedida de materiais portadores de carga com superficie modificada, exige comprovada
resisténcia a fadiga.

Como o equilibrio entre propriedades biologicas e mecéanicas ¢ um desafio na
concep¢do de um implante submetido a cargas ciclicas, a proposta do presente estudo ¢
analisar o comportamento em fadiga da liga experimental Ti30Ta apds tratamento alcalino e

térmico. O resultado foi comparado com a resposta da mesma liga sem o referido tratamento.



19

1.1~ OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho ¢ verificar a influéncia do tratamento quimico de superficie
alcalino e térmico na resisténcia a fadiga da liga experimental Ti30Ta visando aplicacdes
biomédicas.

Tendo em vista as fases de execug¢do do projeto, os seguintes objetivos especificos
foram tracados:

— Obtencao, processamento e caracterizacao da liga;

— Modificagdo da superficie empregando o tratamento alcalino e térmico
preconizado pelo grupo de biomateriais em estudos anteriores;

— Andlise de resisténcia a fadiga da liga, comparando os resultados obtidos antes e

apos a modificagdo de superficie.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ASPECTOS GERAIS DO TITANIO E SUAS LIGAS

O titanio foi encontrado pela primeira vez em minério de ferro (ilmenita) no ano de
1791 pelo mineralogista William Gregor. Em 1795, foi identificado e nomeado “titanio” pelo
quimico Martin Heinrich Klaproth. O titdnio ¢ um dos metais mais abundantes da crosta
terrestre e da litosfera, porém ndo podia ser obtido separadamente em grande quantidade até
1946, quando foi inventado o processo Kroll pelo metalargico William Kroll
(KIRMANIDOU et al., 2016).

Atualmente, o titdnio ¢ o material mais utilizado na fabricagdo de proteses dentdrias e
ortopédicas devido a algumas propriedades especificas deste material, que incluem a
combinagdo de elevada resisténcia a corrosdo e excelente biocompatibilidade, associadas a
um baixo moédulo de elasticidade que facilita a transferéncia de carga para os tecidos vizinhos
(KIRMANIDOU et al., 2016). O Quadro 2 permite analisar algumas das propriedades do

titdnio comercialmente puro.

Quadro 2 — Propriedades especificas do titanio puro

Propriedade Titanio

Numero atémico 22

Peso atomico (g/mol) 7,9

Densidade (g/cm?) a: 4,51 a20°C

B:4,35a885°C

Estrutura cristalina HCP, para T< 882 °C
CCC, para T> 882 °C

Temperatura de fusdo (°C) 1670

Modulo de elasticidade (GPa) 100

Fonte: Adaptado Khorasani et al., 2015

O titanio comercialmente puro pode ser classificado de acordo com o teor de oxigénio e

ferro presentes, de acordo com a Quadro 3. Os graus de maior pureza (menor conteudo
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intersticial) exibem menor resisténcia mecanica, dureza e temperatura de transformagdao do

que aqueles com maior conteudo intersticial (CHEN; THOUAS, 2015).

uadro 3 - Limites de impurezas para titdnio puro (% em peso
p p p p

Materiais

ASTM grau 1 0,03 0,08 0,015 0,20 0,18

ASTM grau 2 0,03 0,08 0,015 0,30 0,25

ASTM grau 3 0,05 0,08 0,015 0,30 0,35

ASTM grau 4 0,05 0,08 0,015 0,50 0,40

Fonte: Adaptado Chen; Thouas, 2015

O titanio puro ¢ um elemento que sofre transformacgdo alotropica, ou seja, € capaz de
existir em mais de uma forma cristalografica, como pode ser observado na Figura 2. A
temperatura ambiente, apresenta estrutura hexagonal compacta (HCP) chamada fase alfa (o),
a qual passa por uma transformacao cristalina acima de 882 °C, tornando-se uma estrutura
cubica de corpo centrado (CCC) denominada fase beta (), que tem um comportamento

estavel até o ponto de fusdo do metal, em 1660 °C (MADHUKAR et al., 2017).

Figura 2 — Formas alotropicas do titanio
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Fonte: Adaptado Prasad et al., 2015

Para alcancar ligas de titdnio com propriedades variadas, a alteracdo das caracteristicas

cristalograficas ¢ feita por meio de processos termodinamicos e da adicdo de elementos de
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liga (PIRES; BIERHALZ; MORAES, 2015). Alguns elementos estabilizam a fase a,
enquanto outros estabilizam a fase [ e estes podem ser classificados de acordo com a sua

influéncia sobre a temperatura de transformagdo alotropica em: o-estabilizadores, [3-
estabilizadores ou neutros (MOHAMMED; KHAN; SIDDIQUEE, 2014). No Quadro 4 ¢

possivel identificar alguns destes elementos.

Quadro 4 — Classificacdo dos elementos adicionados as ligas de titanio

a-estabilizadores Al,O,N, C Aumenta
B-estabilizadores Mo, V, Fe, Cr, Ni, Co, Nb Diminui
Neutros Zr, Sn N&o tem efeito significativo

Fonte: Adaptado Cordeiro; Barao, 2017

Os elementos [-estabilizadores sdo divididos em B-isomorfos e B-eutéticos. Sao
considerados entre os B-isomorfos: molibdénio, vanadio e tantalo, que apresentam maior
solubilidade no titdnio. Os B-eutéticos sao aqueles que levam a formagdo de compostos
intermetalicos como, ferro, manganés, cromo, cobalto, niquel, cobre, silicio e hidrogénio
(BORTOLINI JUNIOR, 2016).

Os elementos o-estabilizadores tendem a aumentar a temperatura de transformagdo
alotropica, enquanto os definidos como B-estabilizadores tendem a diminuir e os elementos
neutros exercem pouca influéncia sobre esta temperatura, conforme esquematizado na Figura
3.

Figura 3 — Influéncia dos elementos ligantes sobre a temperatura de transi¢ao 3
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Fonte: Cordeiro; Bardo, 2017
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Baseado na sua microestrutura apos o processamento, em geral, as ligas de titdnio sao
classificadas em a, B ou a+3 (MANAM et al., 2017).

As ligas do tipo o s3o monofasicas e exibem estrutura cristalina hexagonal compacta em
temperaturas abaixo de 882 °C e podem aumentar a temperatura de transformagao alotrdpica
através da adigcdo de elementos de liga como, aluminio, oxigénio, nitrogénio e carbono (o-
estabilizadores). Em geral, exibem superior resisténcia a corrosao em relacao as ligas do tipo
B ou o+p, no entanto, ndo sdo endureciveis por tratamento térmico e apresentam modulo de
elasticidade elevado (100 GPa) se comparado ao tecido 6sseo. Sua aplicagdo na area
biomédica ¢ limitada devido a sua baixa resisténcia em condi¢des ambientes (CHEN;
THOUAS, 2015).

Ligas o+f sdo constituidas de um ou mais elementos B-estabilizadores em quantidades
que possam resultar em uma microestrutura com 10 a 30% de fase B em temperatura
ambiente. S3o caracterizadas por maior resisténcia, maior ductilidade e maior resisténcia a
fadiga quando comparada com outros biomateriais metalicos. Ti-6Al-4V ¢ atualmente a liga
de titAnio o+B mais utilizada em aplicagdes biomédicas (CORDEIRO; BARAO, 2017).

As ligas  s@o ricas em elementos -estabilizadores e apresentam algumas propriedades
exclusivas como, baixo modulo de elasticidade e superior resisténcia a corrosdo. Sao
caracterizadas pela alta temperabilidade, boa conformabilidade a frio, elevada resisténcia a
fadiga e tenacidade a fratura (MOHAMMED; KHAN; SIDDIQUEE, 2014).

A fase B ¢ comumente dita metaestavel, isto ¢, o aumento do teor de elementos f-
estabilizadores pode induzir uma transformag¢do martensitica, gerando novas estruturas. As
fases a’, a’’ e @ resultam da decomposicdo da fase p (CHEN; THOUAS, 2015).

As estruturas metaestaveis o’ (hexagonal) e o’ (ortorrdmbica) surgem como resultado
do resfriamento rapido a partir da fase {3, pois ndo ha tempo suficiente para difusdo atémica.
A estrutura que serd formada depende do teor de elementos [-estabilizadores presentes na liga
(CHINNAPPAN; PANIGRAHI; WALLE, 2016).

A fase o existe como um precipitado cristalino fino de o na matriz  dentro de uma
faixa muito estreita de composi¢do, nos contornos de fase martensita. Forma-se a partir da
fase (3, quando resfriada lentamente ou através do envelhecimento em baixas temperaturas (LI
et al., 2016). O aparecimento da fase ® provoca significante aumento no moddulo de

elasticidade e propriedades mecanicas inferiores (WANG et al.,2017).
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2.2 SISTEMA Ti-Ta

O tantalo ¢ um elemento metalico que apresenta excelentes propriedades, como elevada
resisténcia a corrosdo, flexibilidade e biocompatibilidade. Atualmente pode ser utilizado em
aplicagdes odontoldgicas e ortopédicas, como marcadores Osseos radiograficos, clipes
vasculares e como material para reparagdo de defeitos cranianos (NIINOMI; NAKALI;
HIEDA, 2012).

Conhecido por sua excelente tenacidade a fratura e trabalhabilidade, o tantalo tem sido
umas das apostas consideradas na busca por melhores propriedades mecanicas e biologicas
para as ligas de titanio. O titdnio quando ligado ao tantalo exibe propriedades mecanicas
significativamente melhoradas em comparagao com estes elementos puros (CAPELLATO et

al., 2013). O Quadro 5 apresenta algumas propriedades especificas do tantalo puro.

Quadro 5 — Propriedades do tantalo comercialmente puro

Propriedades Tantalo
Numero atdmico 73
Peso atdomico (g/mol) 180,95
Densidade (g/cm?) 16,6
Estrutura cristalina CCC
Temperatura de fusdo (°C) 3020
Modulo de elasticidade (GPa) 186

Fonte: Adaptado Askeland e Phulé, 2003

O tantalo, assim como o titdnio, ¢ um metal que exibe superior resisténcia a corrosao
devido a sua alta afinidade com o oxigénio, que proporciona o crescimento de um filme 6xido
superficial altamente estavel (Ta20s), quando exposto as condigdes atmosféricas
(KUNCICKA; KOCICH; LOWE, 2017).

Estudos recentes t€ém mostrado que o sistema binario Ti-Ta apresenta propriedades
atraentes para aplicacdes biomédicas devido a boa combinacdo de baixo moédulo de

elasticidade e elevada resisténcia (CAPELLATO et al.,2014).



25

As propriedades mecanicas da liga sao determinadas pela concentracao de tantalo. As
diferentes fases do sistema proporcionam ampla gama de propriedades superiores em
comparac¢do com as ligas comumente usadas na area médica (SING; YEONG; WIRIA, 2016).
Na Figura 4 ¢ apresentado o diagrama de fases do sistema binario Ti-Ta e as fases esperadas

para este sistema.

Figura 4 — Diagrama de fases para a liga Ti-Ta
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Fonte: Souza; Robin (2003)

De acordo com o diagrama de fases ¢ possivel destacar que o titdnio e o tantalo
apresentam pontos de fusdo extremamente distintos, enquanto o titdnio tem ponto de fusdo em
1670 °C o tantalo atinge em torno de 3020 °C.

O diagrama de equilibrio de fase do sistema Ti-Ta apresenta apenas trés fases: o, B e
liquido. A estrutura monofésica a ¢ encontrada apenas para teores de tantalo muito baixos
entre aproximadamente 397 e 827 °C. O tantalo ¢ um elemento B-estabilizador do tipo B-
isomorfo, sua adi¢do diminui simultanecamente a temperatura de transformacao alotropica do
titanio e favorece a formacgao de fase p (CHINNAPPAN; PANIGRAHI; WALLE, 2016).

Em temperaturas abaixo de 600 °C, a linha de transformagdo a/a+f torna-se muito
acentuada, indicando uma diminui¢ao na solubilidade de tantalo. Porém, o limite de fase

o+f/P exibe um patamar mais extenso sugerindo um amplo dominio da estabilidade da fase ,
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entretanto, como a difusdo do soluto acontece em taxas muito reduzidas € possivel a
ocorréncia de fases metaestaveis através da manipulagdo de taxas de resfriamento a partir da
fase B em alta temperatura (BEHERA et al., 2014).

Em trabalhos prévios realizados por Zhou et al. (2004,2005) foram estudados o efeito
do tantalo nas propriedades mecanicas, na microestrutura e na resisténcia a corrosao das ligas
do sistema Ti-Ta.

Zhou et al. (2005), estudaram a resisténcia a corrosdo de ligas Ti-Ta para aplicagdo
odontologica. A resisténcia a corrosdo das ligas Ti-10%Ta, Ti-30%Ta e Ti-70%Ta foram
avaliadas e para comparacdo, os mesmos testes foram realizados para a liga Ti-6Al-4V,
comumente utilizada em implantes e para o titanio comercialmente puro. Em todas as ligas
estudadas foi possivel observar o comportamento de passivacdo conferido pela camada de
oxido sobre o implante, porém os autores afirmam que a resisténcia a corrosao das ligas de Ti-
Ta foi superior a liga Ti-6Al-4V e ao titdnio comercialmente puro devido a formacao do 6xido
Ta20s na superficie do implante, mais estavel que o 6xido TiOx.

Mais cedo, Zhou et al. (2004), produziram amostras da liga com teores de tantalo de 10,
20, 30, 40, 50, 60, 70 e 80% em massa. Das analises nas amostras com teores de tantalo de 10
e 20% foi possivel perceber a formacao de fases o’ de morfologia lamelar (fase hexagonal
oriunda de transformacdo martensitica). Em amostras com teores de tantalo entre 30 e 50%,
houve a formacdo de fase o” de morfologia acicular (fase ortorrombica, oriunda de
transformagdo martensitica). Para teores de tantalo de 60%, observaram-se as fases B de
morfologia equiaxial e fase o’ de morfologia acicular. Em teores de tantalo superiores a 60%,
a microestrutura da liga apresentou apenas fase 3 metaestavel.

Sobre o efeito do teor de tantalo nas propriedades mecanicas nas ligas de Ti-Ta, os
autores verificaram que as ligas Ti-30%Ta e Ti-70%Ta exibiram os menores valores de
modulo de elasticidade (Figura 5) e a melhores combinagdes de elevada resisténcia/baixo

modulo, comparadas as outras ligas avaliadas.
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Figura 5 - Mdédulo de elasticidade em funcao do teor de tantalo presente na liga

e Madulo de elasticidade [(GPa)
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Fonte: Zhou et al. (2007)

O estudo da formacdo e decomposicdo da fase o" martensitica durante tratamentos
térmicos de envelhecimento e as propriedades resultantes nas ligas de Ti-Ta com teores de 30,
40 e 50% em massa de tantalo foi realizado por Zhou et al. (2004). De acordo com o trabalho,
o tratamento térmico de solubilizacdo a 950 °C por 60 minutos, seguido de resfriamento rapido
em agua gelada provocou o aparecimento da fase a" martensitica. Para a liga Ti30Ta o tratamento
térmico de envelhecimento a 450 °C por 4320 minutos (72 horas) ndo apresentou mudanca de fase
na estrutura, o tratamento térmico de envelhecimento a 500 °C por 72 horas acarretou na
decomposicao da fase o" em fase a e o envelhecimento a 550 e 600 °C houve a decomposicao da
fase a" em fases (a+f). Os autores sugerem a estabilidade térmica da liga Ti-30%Ta, visto que a
estrutura ndo ¢ alterada no primeiro tratamento térmico como acontecido para as ligas Ti-40%Ta e
Ti-50%Ta.

Diante do exposto, as ligas Ti-Ta apresentam propriedades particulares que as tornam
fortes candidatas para aplicagcdes biomédicas. A liga Ti30Ta se destaca em relagdo as outras
ligas do sistema por exibir menor mddulo de elasticidade, melhores combinagdes de elevada
resisténcia/baixo modulo, elevada resisténcia a corrosdo, além de apresentar melhor custo-

beneficio, uma vez que a limitagdo para que o uso do tantalo envolve o seu alto custo.
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2.3 FADIGA

Antes de iniciar a aplicagdo comercial de qualquer material, o desempenho de suas
propriedades mecéanicas mediante as solicitagdes exigidas na fungdo deve ser alvo de
inimeras pesquisas. A maior parte dos componentes mecanicos e estruturais, em situagdes
praticas de projeto de engenharia, estdo submetidos a carregamentos dindmicos, que podem
causar falha por fadiga (VOORWALD et al., 2007).

Em geral, o termo fadiga ¢ definido como uma degradacdo localizada, progressiva e
permanente, caracterizada quando mediante esforgos ciclicos microfraturas surgem na maioria
das vezes na superficie do material, propagando-se para o seu nucleo, gerando trincas que
acabam por permitir a ruptura final (OLIVEIRA, 2009). As trincas de fadiga comumente sao
iniciadas a partir de defeitos superficiais, que podem ser estruturais como as inclusdes e
distribuicdo de segunda fase, ou nascem durante processos de deformagdo ou usinagem
(CLAROS et al., 2016).

A resisténcia a fadiga ou limite de resisténcia refere-se a maxima amplitude de tensdo
ciclica que pode ser aplicado ao material sem causar sua ruptura. A resisténcia a fadiga de um
material pode variar sensivelmente com a sua microestrutura, com a qualidade superficial e as
condigdes de servigo como, frequéncia ciclica, desgaste e ambiente corrosivo (CHEN;
THOUAS, 2015).

Todos os tipos de materiais estdo sujeitos a falha por fadiga. Materiais metélicos,
ceramicos ou poliméricos submetidos a tensdes flutuantes ou repetitivas rompem mesmo que
o nivel de tensdes seja muito inferior as tensdes de ruptura definidas pelos ensaios estaticos,
sendo, nesses casos, uma ruptura por fadiga (HERNANDEZ, 2012).

Consideradas altamente perigosas, as falhas por fadiga ocorrem sem precedentes e em
condi¢des normais de servigo. Estruturas de pontes, aeronaves, implantes biomédicos e
muitos outros componentes estdo sujeitos a falha por fadiga. Assim, de maneira ideal, os
dispositivos biomédicos devem ser originados a partir de materiais que possam suportar
milhdes de deformagdes ciclicas ao longo da vida, visto que a fadiga ¢ a principal causa de

falha prematura de implantes (CHEN; THOUAS, 2015).

2.3.1 Mecanismo de falha por fadiga

De acordo com Shigley (2005), o inicio e propaga¢ao da trinca de fadiga ocorrem em

trés estagios distintos para materiais ducteis, como mostrado na Figura 6.
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Figura 6 — Representacao esquematica da formacao e crescimento da trinca em metais
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O estagio I ou nucleagdo da trinca corresponde ao inicio de uma ou mais microtrincas
causadas por deformagdo pléstica ciclica seguida de propagacao cristalografica. A nucleagdo
de trincas ocorre, preferencialmente, na superficie do material, devido a maxima tensdo
posicionada em algum ponto da superficie. Inclusdes, contornos de grdo, porosidade acentuada,
defeitos de solidificagdo e pontos de corrosao sdo pontos de potencial nucleagdo de microtrincas.
Existe a possibilidade da nucleacdo ocorrer no interior do material, sendo normalmente
causada por descontinuidades ou defeitos internos. As trincas do estagio I ndo sdo
normalmente visiveis a olho nu.

O estagio II ou propaga¢ao da trinca, envolve a progressdo de micro a macrotrincas. As
pontas das microtrincas funcionam como concentradores de tensdo. Toda vez que uma tensdo ¢
aplicada, as trincas se alongam. O conjunto de planos de deslizamento cresce de tal maneira a
transformar a microtrinca numa trinca. A regido de uma superficie de fratura que se forma
durante este estagio pode ser caracterizada por dois tipos de marcas, conhecidas por marcas de
praia ou estrias. A propagacao da trinca ¢ relativamente lenta, porém muito importante.

Estagio III ou ruptura, ocorre quando o material remanescente nao pode suportar as
cargas, resultando em fratura rapida e repentina.

A falha por fadiga geralmente exibe duas fases distintas. A fase correspondente a

propagacdo da trinca apresenta uma de aspecto polido e exibem as chamadas “marcas de praia”,
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que sinalizam o local de origem e crescimento da microtrinca e a fase equivalente a ruptura subita
tem uma aparéncia aspera. (HERNANDEZ, 2012) A Figura 7 permite observar a aspecto de

uma superficie fraturada por fadiga.

Figura 7 — (a) Representacdo esquematica (b) Aspecto superficie de fratura por fadiga
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Fonte: Shigley, 2005; Autor

2.3.2 Previsdo da vida em fadiga - Abordagem da curva S-N

A fratura por fadiga pode ocorrer a partir de danos acumulados sobre a estrutura do
material provocados pelo carregamento ciclico. A teoria do dano de fadiga cumulativa (CFD)
¢ a teoria tradicionalmente aplicada para a avaliagdo da resisténcia a fadiga. O dano por fadiga
¢ resultado de mudangas microestruturais do material, tais como o deslocamento de estruturas
atomicas (CUI, 2002).

Atualmente, o método mais empregado para determinar a resisténcia a fadiga de um
material ¢ o levantamento da curva S-N. Através desta, é possivel prever a vida de um
componente/material quando submetido a um nivel de tensdo especifico. A curva S-N
relaciona um valor de tensdo (S) ao niimero de ciclos (N), que pode levar o material a ruptura.
Visto que o fendmeno de fadiga apresenta natureza consideravelmente aleatoria, ¢
indispensavel um grande numero de testes para uma boa conformidade estatistica desta curva.
(HERNANDEZ, 2012)

A curva S-N padrao para ligas ferrosas e ndo ferrosas sdo apresentadas na Figura 8.
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Figura 8 - Representacdo da curva S-N padrio para ligas ferrosas e ndo ferrosas
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Fonte: Adaptado Millela, 2012

Onde,

St: E o limite de resisténcia a fadiga do material, caracteriza que abaixo de uma
determinada amplitude de tensdo aplicada em um material especifico e esperada uma
vida em fadiga infinita (DOWLING, 2007; SURESH, 1998).

Nt: E o nimero de ciclos para vida infinita, no qual ocorre o limite de resisténcia
a fadiga do material (S¢). Ocorre geralmente acima de 10° ciclos. No caso de proteses
odontolégicas, o comportamento ideal descreve uma vida infinita em fadiga
(KAYABASI, 2006);

Ponto de inflexdo: A partir deste ponto o material tera vida infinita, isto ¢, para
qualquer nivel de tensdo abaixo deste e para qualquer numero de ciclos, ndo ocorrera
falha por fadiga.

Para determinadas aplicagdes em que os ciclos com baixa magnitude de tensdo levam
inicialmente a uma deformacdo predominantemente eldstica, diz-se que o componente ¢
desenvolvido para uma utilizacdo em longa vida chamada fadiga de alto ciclo, que relaciona
falhas correspondentes a ciclos de tensdes maiores que 10° ciclos. Quando ocorre apreciavel
deformacao pléstica durante o carregamento ciclico, a vida em fadiga ¢ reduzida e o regime ¢

chamado de fadiga de baixo ciclo (DOWLING, 2007; SURESH, 1998).



32

A construgdo da curva S-N utiliza o método de ensaiar o corpo de prova com valor
elevado de tensdo, onde se espera que a fratura do corpo de prova ocorra para um baixo
nimero de ciclos (N). Em seguida, ¢ entdo diminuido progressivamente o valor da tensdo até
que ndo ocorra mais a fratura do corpo de prova, onde teoricamente para valores abaixo desta
tensdo, o material teria vida infinita (CUIL, 2002).

E recomendado que mais de um corpo de prova seja ensaiado em cada um dos niveis de
tensdo avaliados. Testes com mais de uma amostra para cada amplitude de tensdo sdo
chamados de testes com replicagem de dados. Testes replicados sdo exigidos para estimar a
variabilidade e a distribui¢do estatistica da vida em fadiga.

De acordo com Shigley (2005) para se determinar o nimero de ciclos para uma vida
finita, dada uma tensdo de fadiga e/ou a tensdo de fadiga para um dado ntimero de ciclos,

basta aproximar a curva do diagrama S-N (grafico em escala di-logaritmica) para a expressao:

St = a0. (N)° (6)
Onde,
ao = (f.Sn)? (7)
Se
bo=-1/3. log (f. Srr) (®)
Se

Sit: Limite de resisténcia a tracdo do material (MPa);
N: Numero de ciclos do espécime para uma tensdo alternada Sg;
ao, bo: Coeficientes da reta;

f: Fragdo de resisténcia a fadiga.

Contudo, o comportamento em fadiga dos materiais, descrito pelas curvas S-N, pode ser
influenciado por diversos pardmetros como, acabamento superficial, tensdes residuais,
geometria ¢ tamanho, meio ambiente e temperatura, entre outros que deve ser considerados

(SOUZA, 2011).

2.3.3 Fatores que afetam o limite de resisténcia a fadiga

A andlise de fadiga para ser confidvel precisa considerar os fatores externos que podem

interferir no resultado dos ensaios, dentre os quais se podem destacar: acabamento superficial,
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tensdes residuais, tipo de carregamento aplicado, frequéncias de aplicacdes de cargas,
condigdes do meio ambiente e a microestrutura do material (MANSUR et al.,2011) (CUI,
2002).

As caracteristicas da superficie sdo de extrema importancia para a vida em fadiga do
componente solicitado, visto que a nucleacdo de defeitos ocorre a partir desta que esta sujeita
a maiores solicitacdes que qualquer outra parte. A redugdo das irregularidades superficiais
nitidamente aumenta a resisténcia a fadiga, pois entalhes macroscopicos e irregularidades
superficiais microscopicas atuam como concentradores de tensdo. Esses pontos sofrerdo
deformagdo plastica com cargas para as quais o material, como um todo, ndo se deforma
(ABRAHAO et al., 2008).

Tensdes residuais existem na estrutura do material como resultado de processos que
podem causar deformagao nas vizinhangas da superficie do material. Em geral, sdo definidas
como tensdes presentes no material mesmo na auséncia de cargas externas ou variagdes de
temperatura. Seus efeitos podem ser prejudiciais ou benéficos, dependendo da sua grandeza,
sinal e distribui¢do em relagdo as cargas de servico do componente ou da estrutura. Na
maioria das vezes, tensoes residuais trativas sdo prejudiciais e sdo fatores predominantes para
a falha por fadiga e outras falhas estruturais, quando as tensdes de servi¢o sdo superpostas as
residuais ja presentes na estrutura (MANSUR et al.,2011).

As condicdes do meio ambiente podem influenciar significativamente no
comportamento em fadiga dos materiais, por vezes até mais do que uma concentragcdo de
tensdo, ou podem atuar de maneira quase inofensiva. Corrosao e temperatura sao os principais
fatores ambientais que interferem na vida em fadiga dos componentes metélicos. Fadiga em
ambientes corrosivos promove o acimulo de mecanismos de degradacdo, onde o estresse
repetido acelera a a¢do corrosiva do meio e a a¢do corrosiva compromete a fadiga mecanica.
Em temperaturas elevadas, os efeitos do carregamento ciclico sdo fortemente acentuados
devido as interacdes entre fadiga, deslizamentos e ambiente. Da mesma forma, em
temperaturas muito baixas, a resisténcia a fadiga ¢ diminuida (CUI, 2002).

Com relacdo ao material, sdo parametros que afetam o comportamento em fadiga: o tipo
de material, condi¢cdes de processamento, tipo e tamanho de grdo e suas propriedades
fundamentais. A falha por fadiga ¢ dita como local, portanto, a presenca de defeitos oriundos
principalmente do processo de fabricagdo terd grande influéncia sobre a vida em fadiga do
material (CUIL, 2002). De acordo com Raman; Jafari; Harandi, 2015 as trincas de fadiga
podem ser iniciadas em pontos de concentragdo de tensdo, tais como os defeitos criados

durante a fabricacdo como, por exemplo, vazios de encolhimento, poros e inclusdes formados
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durante a fundicao, defeitos de superficie, como entalhes e cantos que se desenvolvem durante
o processo de usinagem.

No processo de falha de um determinado componente, o ponto de inicio da falha estd
localizado em um local onde o nivel de solicitagdo ultrapassou o nivel de resisténcia. Esta
situacdo ocorre seja por uma baixa resisténcia localizada naquele ponto, ou por um aumento
na solicitagdo local que atua no material, na forma de uma tensdo ou uma deformacao,
mediante interferéncia dos fatores acima relacionados. Os fatores apresentados como criticos

se corretamente minimizados permitem um uso mais eficiente do material (ROSA, 2002).

2.4 RESISTENCIA A FADIGA DO TITANIO E SUAS LIGAS

O fendmeno de fadiga tem sido frequentemente observado em titdnio e suas ligas, e
considerado como uma importante causa de falha desses materiais. Estudos relatam falhas por
fadiga em implantes dentarios, estrutura de protese parcial removivel, placas entre outras. O
carregamento ciclico aplicado aos implantes durante o movimento do corpo resulta em
deformacdo plastica alternada de zonas microscopicas de concentracdo de tensdo produzidas
por entalhes ou microestruturas ndo homogéneas (LIN; JU; LIN, 2005).

A resisténcia a fadiga ¢ definida como o maior tempo de vida util que a liga permanece
em servico e estd relacionada a sua composi¢do quimica e historico de processamento
termomecanico. Além disso, ¢ também fortemente influenciada pelo acabamento e tratamento
superficial (GEPREEL; NIINOMI, 2013).

O titanio e suas ligas apresentam, em geral, baixa resisténcia a fadiga. As propriedades
de fadiga do Ti cp e das ligas do tipo o na maioria das vezes ndo sdo suficientes para a
ancoragem 6ssea em implantes articulares (KUNCICKA; KOCICH; LOWE, 2017). Strasky
et al. (2011), relata que a resisténcia a fadiga destas ligas pode aumentar de acordo com o teor
de oxigénio presente, e que o limite de fadiga do Ti cp em 107 ciclos com 0,085% em peso de
O: fica em torno de 88 MPa, quando aumentada a fragao de Oz para 0,27% o limite de fadiga
atinge 215 MPa. Fleck e Eifler (2010) mostram que a dureza e as condi¢des de processamento
sdo importantes fatores que determinam a resisténcia a fadiga. Os autores descrevem em suas
investigagdes que o Ti cp grau 4 conformado a frio apresentou maior valor de resisténcia a
fadiga quando comparado ao Ti cp grau 2 conformado a quente. Isto ocorre devido a
composi¢do quimica e ao endurecimento provocado pela deformacgao.

As ligas de titanio do tipo P sdo as que possuem os menores valores de limite de

resisténcia a fadiga, entre 265 e 500 MPa (KUNCICKA; KOCICH; LOWE, 2017). Contudo,
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existem duas maneiras de melhorar a resisténcia a fadiga destas ligas e ao mesmo tempo
manter seu baixo modulo de elasticidade, caracteristica que as tornam atraentes para
aplicagdes biomédicas. Uma maneira seria a precipitacdo de pequena quantidade de fase ®
através do envelhecimento da liga em baixas temperaturas por curto tempo. Outra, seria a
adicdo de particulas de Y203, SiO2/ZrO2, SrO entre outras, que proporcionam o
fortalecimento dos mecanismos de dispersao capazes de impedir o deslizamento dos planos
através de um refinamento da microestrutura. Além das propriedades mecanicas, o acréscimo
de Y203 também melhora a resisténcia a corrosdo das ligas do tipo 3 (CHEN; THOUAS,
2014).

Geralmente, a fase P instavel ¢ retida a temperatura ambiente por meio de um
resfriamento rdpido a partir de temperaturas proximas a 3 transus. As ligas que apresentam
esta fase metaestdvel em sua microestrutura podem sofrer transformacdo martensitica
induzida por deformacao. O fenomeno, melhora a resisténcia a fadiga, a tenacidade a fratura e
a ductilidade das ligas de titdnio (NIINOMI, 2008). A Figura 9 permite observar o aumento na

resisténcia a fadiga da liga ocasionada pela transformagao martensitica.

Figura 9 — Curva S-N para ligas de titdnio
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A Figura 9 mostra a curva S-N caracteristica para uma liga de titdnio submetida ao
recozimento e tratada termicamente a 900 °C, seguido de resfriamento rapido. E possivel
perceber que a liga que foi resfriada rapidamente exibe maior resisténcia a fadiga, por conta

da transformacao martensitica.
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No caso das ligas do tipo o+f, aquelas que apresentam microestrutura globular tem
maior resisténcia a fadiga do que as que possuem microestrutura lamelar. A liga o+,
Ti-6Al-4V, ¢ a mais comumente utilizada em dispositivos implantaveis e por essa razdo, sua
resisténcia a fadiga foi estudada. O resultado mostrou que o limite de resisténcia em
componentes com a superficie polida depende do tamanho de grdo. Amostras com
microestrutura lamelar obtiveram menores valores, cerca de 350 MPa, enquanto o valores
para amostras com graos equiaxias ficaram em torno de 550 MPa (STRASKY et al., 2011).

Métodos de endurecimento superficial como forjamento a frio ou shot peening podem
induzir tensdes residuais que aumentam o limite de resisténcia e diminui a velocidade de
propagacdo da trinca. No entanto, no caso de relaxamento das tensdes residuais provocado
pela deformagdo plastica durante o carregamento ciclico, a influéncia da rugosidade
superficial prevalece, de maneira que o limite de resisténcia e a velocidade de propagagdo da

trinca sdo influenciados negativamente (CHEN; THOUAS, 2014).

2.5 MODIFICACAO DE SUPERFICIE EMPREGANDO TRATAMENTO ALCALINO E
TERMICO

Os biomateriais podem ser classificados em bioativos, bioinertes e biotoleraveis, de
acordo com a resposta que induzem ao meio bioldégico quando implantados. Materiais
bioativos sdo aqueles capazes de interagir com o tecido vivo, estabelecendo uma unido
quimica, sem a formacdo de uma camada fibrosa entre as partes. Quanto aos materiais
bioinertes e biotoleraveis, estes levam a formagdo de uma camada fibrosa nao aderente ao
redor do componente implantado que parece ter uma espessura de 20-50 nm, dessa maneira,
ndo permitindo quaisquer interagcdes diretas com o tecido receptor. Neste caso, a ligagdo
existente entre estes materiais e o tecido dsseo ¢ puramente mecanica, o que exige um longo
periodo de osseointegragdo e pode levar muitas vezes a movimentacao da interface osso-
implante (GUASTALDI; APARECIDA, 2010). A Figura 10 ilustra a intera¢do das classes de

biomateriais com o tecido vivo.
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Figura 10 — Comportamento biologico dos materiais (a) bioinertes e biotoleraveis e (b)

bioativos

Camada de tecido fibroso Integracio entra a superficie do
implante e o tecido vivo

nio aderente

Fonte: Adaptado Guastaldi; Aparecida, 2010

O titdnio ¢ considerado o material ideal para aplica¢des in Vvivo por conta de sua
excelente biocompatibilidade, porém, quando inserido no corpo humano este se comporta de
maneira inerte, ou seja, ndo induz nenhuma reagdo bioldgica. Nesses casos, o procedimento
de osseointegragdo que tem inicio com a absor¢do de ions, proteinas e polissacarideos pela
camada de oxido de titdnio e mais tarde, os macrofagos, os neutréfilos e as células do
osteoprogenitor migram para a interface 6sseo-implante, leva um periodo de tempo de pelo
menos 3-5 meses para ser adequado, fato que muitas vezes complica o carregamento imediato
de implantes ortopédicos e dentarios (KIRMANIDOU et al., 2016).

Nos ultimos anos, diferentes técnicas de modificagao de superficie tém sido estudadas
em busca de torna-las bioativas, e assim alcancar melhor interacdo entre o material
implantado e o o0sso, reduzindo o tempo de osseointegracdo e garantindo longevidade dos
implantes de titanio (OLIVEIRA et al., 2016).

O tratamento alcalino e térmico ¢ um método quimico de modificacdo superficial
criado por Kim et al. (1996) que consiste na exposi¢do do material a uma solugao alcalina
seguido de tratamento térmico.

Para o sistema Ti-Ta, o tratamento alcalino ¢ realizados em ligas recobertas
espontaneamente com uma fina camada de 6xido de tantalo (TaxOs) que sdo inicialmente

imersos por 24 horas em solu¢do alcalina de hidréxido de sdédio (NaOH) de baixa molaridade.
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Segundo Miyazaki et al.(2000), as reagdes quimicas envolvidas no método alcalino podem ser
expressas da seguinte forma:

A camada passiva de 6xido de tantalo reage primeiro com a solu¢do de NaOH:

Ta20s + OH > HTa20% (1)

Em seguida, o substrato metalico comeca a reagir com a solugdo de NaOH:

Ta+ 20H - Ta(OH)2*" + 5S¢’ )
Ta+ 30H = Ta(OH)3*" + 5S¢ (3)
2Ta(OH)3?" + 4e” > Ta20s . H20 + 2H2 1 4)
Ta(OH)2*" + 30H" = Ta(OH)s (5)
Ta20s . HO+ OH" « HTa20%6. H20 (6)

Durante a imersdo em NaOH, uma camada microporosa de tantalato hidratado
carregada negativamente se forma sobre a superficie da liga, que incorpora os fons Na"
presentes na solugdo e produzem uma camada de hidrogel de tantalato de sédio (MIYAZAKI
et al., 2000).

O tratamento térmico ¢ realizado a 300 °C e tem o intuito de estabilizar a camada
porosa de tantalato de s6dio promovendo sua desidratacdo. Apos este tratamento tem-se uma
camada estavel de tantalato de sodio amorfo que quando em contato com os liquidos
corporais se liga aos ions célcio e fosfato, isto é, estimula o desenvolvimento de uma camada
de apatita biologicamente ativa, capaz de se ligar ao osso (REZENDE et al., 2011). A Figura
11 permite observar as etapas da ativagdo da superficie do titdnio por meio do tratamento

alcalino e térmico.
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Figura 11 - Representacao esquematica da ativagao da superficie apds tratamento

alcalino e térmico

Ti-Ta Ti-Ta Ti-Ta
Tratamento alcalino Tratamento térmico Nucleacdo de apatita
Formacdo de wuma Densificacdo do gel sobre a superficie
camada de tantalato apos implantacéo

de sodio (hidrogel)

Fonte: Adaptado Filho, 2008

A formacdo de apatita na superficie do material ¢ induzida pela camada tantalato de
sodio resultante do tratamento alcalino e térmico. Esta camada, quando em contato com os
fluidos corporais libera seus ions Na" que é substituido por ions H30", formando muitos
grupos Ta-OH carregados negativamente capazes de atrair os fons calcio (Ca*?) do fluido. O
actmulo de fons positivos de calcio atrai os ions de fosfato (PO4*) negativos, para a formacio
de fosfato de calcio (CHO et al., 2013).

Quando o tantalo ¢ tratado em solugdo alcalina (NaOH) de baixa molaridade ocorre a
formacgao de tantalato de sdédio amorfo, que quando em contado os fluidos corporais induz o
crescimento de apatita em aproximadamente uma semana. Porém, quando o tratamento
acontece em solucao de alta molaridade ocorre a fase cristalina, que ndo forma apatita mesmo

apos quatro semanas (MIYAZAKI et al., 2000).
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Para a realizagdo dessa pesquisa foram executadas as etapas apresentadas no fluxograma

da Figura 12.

Figura 12 — Fluxograma da metodologia empregada nesta pesquisa
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Fonte: Autor

3.1 PROCESSAMENTO DA LIGA

No inicio deste trabalho, foram realizadas as operagdes para obtencao da liga Ti30Ta%p

a partir do titdnio comercialmente puro (grau II) e tantalo com 99,9% de pureza. Antes da

imediata fusdo da liga, os materiais de sua composi¢do passaram pelo processo de decapagem

quimica visando a remog¢ado das impurezas superficiais. Os metais foram cortados em pedacos

menores € imersos em solu¢do de HCl e HNOs (na propor¢do de 1:3) e em seguida foram
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entdo pesados em balanga analitica de acordo com a composi¢ao da liga, como apresentado na

Figura 13.

Figura 13 — Decapagem quimica e pesagem dos elementos

Fonte: Autor

A rota de processamento utilizada para a obteng¢do da liga envolve as etapas de fusdo,
tratamento térmico de homogeneizacdo e solubilizagdo e forjamento rotativo, na sequéncia

apresentada no esquema da Figura 14.

Figura 14 — Rota de processamento da liga Ti30Ta (a) Forno arco voltaico, (b) Forno

tubular e (c) Forja rotativa

Fonte: Autor



42

A fusdo foi realizada em forno a arco voltaico com atmosfera inerte (gas argénio) e
cadinho de cobre refrigerado, Figura 14 (a), onde os materiais foram dispostos por ordem de
densidade, o mais denso (Ta) sobre o menos denso (Ti). Com o fechamento da camara
iniciou-se o procedimento de purga, comumente realizado para remog¢do de oxigénio do
interior da camara evitando assim, possivel oxida¢do do material. Neste, ¢ alternado o
acionamento da bomba de vacuo e a injecdo de gas argénio. O processo foi repetido pelo
menos cinco vezes a fim de garantir que nenhum outro elemento do ar fique presente na
camara.

A fusdo dos metais ocorre pela passagem de corrente elétrica entre o eletrodo inerte de
tungsténio e o material sobre o cadinho de cobre, e resulta em um lingote como apresentado

na Figura 15. A liga foi refundida por pelo menos 10 vezes para garantir a homogeneidade da

composi¢ao.

Figura 15 — Lingote obtido apds a fusdo da liga Ti30Ta

Fonte: Autor

Apos a fusdo, os lingotes foram tratados termicamente para garantir a uniformidade da
estrutura e estabilizar uma fase mais suscetivel & deformacdo mecanica, respectivamente,
visto que posteriormente seriam forjados a frio. O tratamento térmico de homogeneizagao foi
realizado em forno tubular, como mostra a Figura 14 (b), onde os lingotes foram colocados
em um cadinho de alumina e introduzidos em um tubo de quartzo do forno, para assim ser
iniciado o processo de purga que antecede o tratamento. O forno foi aquecido a 1000 °C sob
uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, mantido nesta temperatura por 1440 minutos (24
horas) e seguido do resfriamento lento dos lingotes, conservados dentro do forno até que fosse

atingida a temperatura ambiente.
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O tratamento térmico de solubilizagdo foi realizado também em forno tubular,
mediante o aquecimento da liga a 950 °C a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. e mantido
nesta temperatura por 120 minutos (2 horas). Em seguida, foram usados agua e gelo para o
resfriamento brusco.

O forjamento dos lingotes faz-se necessario para a obtengdo de amostras com dimensdes
regulares. Os tarugos foram forjados no Departamento de Engenharia de Materiais - EEL —
USP, em forja rotativa FENN, Figura 14 (c). Os lingotes foram deformados através da
aplicacdo de forgas de compressdo de forma radial, que a cada passe estabeleceu uma redugao
de cerca de 20% no didmetro, permitindo um tarugo com diametro final de 9,5 mm.

Apo6s o forjamento os tarugos foram novamente solubilizados, devido ao elevado grau
de encruamento na etapa de forjamento. O tratamento térmico de solubilizac¢do foi realizado

nas mesmas condi¢des mencionadas.

3.2 OBTENCAO DAS AMOSTRAS
Todos os tarugos obtidos foram destinados a confec¢cdo dos corpos de prova padrao para
a realiza¢do do ensaio de fadiga. Cada tarugo foi entdo cortado e usinado de acordo com as

dimensdes apresentadas no esquema da Figura 16.

Figura 16 — Forma e dimensdes (mm) dos corpos de prova de fadiga

Fonte: Autor

Novamente, apos a etapa de usinagem, os corpos de prova foram solubilizados para
remover possiveis tensoes residuais. O tratamento de solubilizacdo foi realizado nas mesmas

condi¢cdes previamente estabelecidas. A Figura 17 ilustra os corpos de prova confeccionados.
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Figura 17 - Corpo de prova de fadiga

Fonte: Autor

Os corpos de prova de fadiga foram divididos em dois grupos: substrato (grupo

controle) e tratamento alcalino e térmico.

3.3 TRATAMENTO ALCALINO E TERMICO

A metodologia utilizada para a realizagdo do tratamento de superficie alcalino e térmico
foi empregada por Capellato et al. (2013). O tratamento foi realizado diretamente nos corpos
de prova de fadiga (Figura 18), que foram antecipadamente lixados com lixas de
granulometria 100 e entdo lavados em ultrassom com agua destilada e acetona por 30
minutos. Durante o tratamento alcalino, os corpos de prova estiveram imersos em solugdo de
NaOH 1,5M, onde permaneceram em banho-maria (Technal) a 60 °C por 24 horas. Finalizado

o tratamento alcalino, os corpos de prova foram lavados com agua destilada e secos em estufa

a 40 °C por 24 horas.
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Figura 18 — Tratamento alcalino

Fonte: Autor

Em seguida, durante o tratamento térmico os corpos de prova foram mantidos a 300 °C
por 1 hora, em forno tipo mufla - Quimis e resfriados lentamente até a temperatura ambiente,
conforme apresentado na Figura 19. Os corpos de prova pertencentes ao grupo controle foram

analisados sem o referido tratamento.
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Figura 19 — Tratamento térmico

Fonte: Autor

3.4 ENSAIO DE RESISTENCIA A FADIGA

O ensaio de fadiga axial foi realizado de acordo com a norma ASTM E 466 em um
equipamento servo-hidraulico (Instron) apresentado na Figura 20. Para o teste, foi utilizado
um carregamento senoidal de amplitude constante com controle de carga, razdo de
carregamento R=0,1 e frequéncia de 10 Hz a temperatura ambiente.

Para a defini¢do das tensdes nas quais a liga foi ensaiada, partiu-se de pardmetros de
propriedades estabelecidos em trabalhos previamente realizados pelo grupo de biomateriais.
Bortolini Junior (2016) realizou a caracterizagdo mecanica da liga experimental Ti30Ta na

condic¢do solubilizada, conforme os seguintes dados da Tabela 1.
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Tabela 1 - Propriedades mecanicas da liga Ti30Ta

Limite de Tensao de Médulo de n
NPT . Deformacéo
resisténciaa  escoamento elasticidade (%)
tracdo (MPa) (MPa) (GPa)
Ti30Ta Solubilizada 528 357 48 13,2

Fonte: Adaptado Bortolini Junior, 2016

O critério inicialmente posto para a defini¢do das tensdes aplicadas foi baseado na
tensdo limite de resisténcia a tracdo da liga (528 MPa), sobre o qual se adotou 85%. As
tensdes seguintes foram progressivamente reduzidas.

Neste estudo, o | resisténcia a fadiga foi definida como a tensdo méaxima na qual a
amostra ndo falha em 10° ciclos pela primeira vez. Em cada nivel de tensio estabelecida

foram testadas apenas uma amostra de cada grupo.

Figura 20 — Equipamento empregado na realizagdo do ensaio de fadiga — Instron

Fonte: Autor
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3.5 CARACTERIZACAO DA LIGA

3.5.1 Microscopia Optica

Amostras com 3 mm de espessura, Figura 21 (a), foram analisadas por microscopia
optica. Em preparagdo para a etapa de metalografia, estas foram embutidas em baquelite e
limpas em banho ultrassonio. Posteriormente, as amostras passaram pelo lixamento imido,
onde foi empregado lixas d’agua de carbeto de silicio (SiC) com grana de 100 & 1500. Apos o
lixamento as amostras foram limpas em banho ultrassonico. O polimento foi realizado com
solugdo de silica coloidal e acido oxalico (5%) e quando finalizado, as amostras foram
novamente lavadas em banho ultrassonico. Em seguida, foi realizado o ataque quimico em
solucdo de 5 ml de HF, 30 ml de HNO3 e 65 ml de H2O com a imersdo da superficie por 15
segundos seguido de lavagem em &4gua corrente e secagem. As amostras foram levadas ao
microscopio optico Axio Imager.Z2m (Zeiss), Figura 21 (b), utilizando técnicas de campo

claro e luz polarizada em ampliagdes variadas.

Figura 21 — Microscopia Optica (a) amostras analisadas e (b) Microscopio optico Axio

Imager.Z2m (Zeiss)

Fonte: Autor

3.5.2 Difra¢do de raios X

Amostras com e sem tratamento alcalino e térmico, foram consideradas a fim de
identificar as fases presentes e possiveis alteracdes provocadas pelo tratamento de
modificagao superficial. A andlise de difra¢dao de raios X foi realizada no Departamento de
Engenharia de Materiais - EEL —USP, em difratdmetro PANalytical, modelo Empyrean

(Figura 22) utilizando os seguintes pardmetros: potencia de 40 kV, corrente de 25 mA,
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comprimento de onda do CuKa, varredura entre os angulos 20° € 90°, com velocidade angular

de varredura de 0,02 °/s.

Figura 22 — Difratometro de raios X

Fonte: Autor

3.5.3 Angulo de contato

A molhabilidade da superficie foi avaliada por meio da medida do dngulo de contato em
amostras com e sem tratamento alcalino e térmico. Um gonidmetro automatizado Kriiss,
modelo DSA 100S, como apresentado na Figura 23, possui uma camera capaz de captar a
imagem de uma gota de solu¢do depositada sobre a amostra e com auxilio de um software

definir a curvatura da gota e assim, o angulo de contato.
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Figura 23 — (a) Gota sobre a superficie da liga e (b) Gonidmetro automatizado

Fonte: Autor

3.5.4 Medida da Rugosidade

Para estimar as alteragdes de rugosidade na liga Ti30Ta induzidas pela modifica¢do de
superficie, foram realizadas medidas de rugosidade (Ra) com um rugosimetro Mahr — Marsurf
M300, mostrado na Figura 24. As medidas foram registradas para as duas condigdes
superficiais estudadas, substrato e com tratamento alcalino e térmico, em trés pontos
diferentes dentro do comprimento util do corpo de prova e determinadas através da média

aritmética dos valores obtidos.

Figura 24 — Rugosimetro

Fonte: Autor
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3.5.5 Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletronica de varredura foi empregada em duas ocasides durante a
execucdo deste trabalho. No primeiro momento, visando uma andlise comparativa entre as
duas condi¢des, a morfologia superficial da liga com e sem tratamento alcalino e térmico
foram analisadas a partir de amostras na forma de pequenos discos com 3 mm de espessura
retirados dos corpos de prova previamente ensaiados.

Também foi avaliada por microscopia eletronica de varredura a superficie de fratura
obtida apods o teste de fadiga, a fim de determinar a causa de ruptura e a relagdo do modo de
falha com a microestrutura do material em analise. As micrografias foram obtidas utilizando o
microscopio eletronico de varredura Zeiss - Evo LS 15, Figura 25 (a), no laboratério de
caracterizagdo da Faculdade de Engenharia de Guaratinguetda — FEG/UNESP, utilizando
também o microscopio eletronico de varredura FEI - Magellan 400 L, Figura 25 (b), no
laboratorio de caracterizagdo estrutural — UFSCar e o TM3000 - HITACHI, presente no
Departamento de Materiais DEMAR-USP, Figura 25 (c).

Figura 25 — Microscopio eletronico de varredura (a) Zeiss - Evo LS 15, (b) FEI -
Magellan 400 L e (c) TM3000 - HITACHI

Fonte: Autor
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 PROCESSAMENTO DA LIGA

A rota de processamento da liga experimental Ti30Ta aplicada neste estudo foi
previamente consolidada por meio de estudos realizados dentro do grupo de pesquisa de
biomateriais da Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd, liderado pela Prof®. Dr*. Ana
Paula Rosifini Alves Claro. A sequéncia de preparagdo envolve as etapas de fusdo,
tratamento térmico de homogeneizacdo, forjamento rotativo e tratamento térmico de
solubilizacdo. A Figura 26 permite observar os tarugos apds todas as etapas de

processamento.

Figura 26 — Tarugos obtidos apos o processamento da liga Ti30Ta

Fonte: Autor

A microestrutura da liga Ti30Ta apos o processamento ¢ mostrada na Figura 27. As
imagens revelam a presenga da fase ortorrdmbica o’ formada a partir do tratamento térmico
de solubilizacdo. As estruturas finas e paralelas, semelhante a uma agulha, que podem ser
observadas evidenciam a existéncia desta fase.

As ligas de titanio com adig¢@o de tantalo apresentam uma redu¢do na temperatura de
transformagao alotropica, visto que o tantalo ¢ classificado com um elemento B-estabilizador
e facilita a formacdo de fase . No entanto, para a liga de Ti30Ta a quantidade adicionada de
tantalo ndo ¢ suficiente para estabilizar por completo a fase [, tornando-a metaestavel.

(KONATU et al., 2016).
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Zhou et al. (2004) verificou a formagdo de martensita ou fase o” em ligas de TiTa,
como resultado da decomposicao da fase B, quando estas apresentaram teores de tantalo entre
30 e 50 % e foram resfriadas rapidamente a partir do campo  a 950 °C ou sofreram deformagao
mecanica.

De acordo com Zhou; Niinomi (2009), a fase metaestavel o’ confere as ligas do sistema
TiTa uma boa combinagdo de baixo moddulo de elasticidade e superior resisténcia a

deformagdo em relagdo a fase B.

Figura 27 - Imagem de microscopia Optica da liga Ti30Ta apds seu processamento (a)

ampliacdo de 10000x e (b) ampliagdo de 20000x

Fonte: Autor
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A microestrutura da liga Ti30Ta também foi investigada por difragdo de raios X. O
espectro, Figura 28, apresentou picos caracteristicos da fase o" formada durante a solubilizagao.

Estes resultados também foram verificados em estudos realizados para o sistema Ti-Ta por

Konatu et al. (2016).

Figura 28 - Espectro de difracao de raios X da liga Ti30Ta
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Fonte: Autor

De acordo com Zhou et al. (2007) as ligas do sistema TiTa com teor de tantalo de
30%p levam a retengdo de fase a’’ & temperatura ambiente.

Segundo Ehtemam-Haghighi et al. (2016) o mecanismo de transformagdo martensitica
que origina a fase ortorrombica o’ pode ocorrer devido ao resfriamento rapido sem a
presenca de esfor¢os mecanicos ou por meio de conformagdo mecanica. Esta fase também
pode ser encontrada em ligas de titdnio pertencentes a outros sistemas bindrios e ternarios,

como por exemplo, Ti7,5Mo e TiFeNb (HO et al., 1999).

42 CARACTERIZACAO DA SUPERFICIE MODIFICADA

As propriedades de superficie, por exemplo, composi¢do quimica e topografia, exibem
elevada influéncia na determinac¢do do sucesso ou falha de um implante, pois interferem direta
ou indiretamente na proliferagdo e diferenciacao celular, e consequentemente na formagao de

apatita biologicamente ativa (CORDEIRO; BARAO, 2017).
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Na Figura 29, ¢ mostrada uma sequéncia de imagens, obtidas por microscopia
eletronica de varredura, com diferentes aumentos e detalhes, que permitem descrever as
caracteristicas da superficie da liga Ti30Ta, tanto substrato quanto apds a modificagio

superficial com o tratamento alcalino e térmico.

Figura 29 - Micrografias da superficie das amostras obtidas por MEV (a) substrato

(grupo controle) e (b) apods tratamento alcalino e térmico

I pm EHT = 20.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 20pA  ApertureSize = 30.001m | Ajpgar
WD= 85mm Mag= 30.00KX Spol Size = 298 Chamber = 1.46e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor
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Baseado nas imagens apresentadas ¢ possivel observar a formagao de um filme poroso
sobre a superficie apoOs o tratamento alcalino e térmico, que ocasionou uma pequena alteracao
na topografia, Figura 29 (a), enquanto para o substrato apenas sulcos resultantes do lixamento
podem ser notados, Figura 29 (b).

Uma analise qualitativa do filme formado apods o tratamento de superficie pode ser
obtida a partir da caracterizacdo por EDS, que indicou a presenga de elementos como Ti, Ta,
Na e O2. A composi¢do quimica do filme 6xido formado sugere a deposi¢do de uma camada
de tantalato de sddio sobre a superficie do substrato apds a modificagdo com NaOH, conforme

observado na Figura 30.

Figura 30 — Espectro de EDS da liga Ti30Ta apds tratamento alcalino e térmico
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Fonte: Autor

De acordo com Miyazaki et al. (2000), durante o tratamento alcalino a camada de

oxido de tantalo formada sobre a superficie da liga reage com a solug¢ao aquosa:

Ta20s + OH" > HTa20% (1)

Em seguida o substrato metalico de tantalo reage com o NaOH como a seguir:

Ta+20H - Ta(OH)2** + Se” (2)

Ta + 30H = Ta(OH)3*" + Se” 3)
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2Ta(OH)3>" + 4e” > Ta20s . H20 +2H2 1 4)
Ta(OH)2*" + 30H" - Ta(OH)s (5)
Ta20s5 . H0O+ OH" < HTa20% . H20 (6)

Uma camada de tantalato hidratado carregado negativamente forma-se sobre a
superficie e incorpora ions Na+ para manter a neutralidade. Como resultado ¢ formado uma
camada de tantalato de s6dio na superficie da liga (WADA, 2016).

Os resultados também foram encontrados por Cho et al. (2013) indicando que a
superficie da liga Ti30Ta submetida ao tratamento alcalino ¢ composta principalmente por
NasTaOs e NaxTisO11. Capellato et al. (2013) sugere que superficie da liga Ti30Ta modificada
quimicamente apresenta uma camada de hidrogel de tantalato de sdédio amorfo.

De acordo com Asri et al. (2017), a mudancga na rugosidade superficial provocada pelo
surgimento de uma camada porosa de tantalato de sodio apos tratamento quimico com NaOH
¢ introduzida nos implantes metalicos com o objetivo de melhorar sua adesdo com o tecido
0sseo. A rugosidade favorece a nucleacdo de apatita, pois aumenta a superficie total
disponivel para aposi¢do Ossea, que em maior quantidade é capaz de promover a rapida
fixacao biologica dos implantes.

No presente estudo foi verificado que a rugosidade média da superficie da liga de
Ti30Ta aumentou ap6és a modificacdo de superficie com tratamento alcalino e térmico, como
mostrado na Tabela 2. O substrato (grupo controle) apresentou uma rugosidade de
aproximadamente 1,31 um. Depois de realizado o tratamento alcalino e térmico a superficie
apresentou-se mais rugosa do que inicialmente, com uma medida de 1,44 pm.

Alguns estudos relatam que o aumento da rugosidade superficial estimula a atividade
celular. E ainda, que as ligas de titdnio com rugosidade superficial entre 0,80-1,90 pm
possuem melhores respostas celulares do que as ligas com rugosidade superficial de 0,2 pm

(OU; WANG, 2016).
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Tabela 2 — Medidas de angulo de contato e rugosidade da superficie

Amostra Angulo de contato (°) Rugosidade (pm)
Substrato (controle) 61,0 +0,97
1,31
Tratamento alcalino e 21,1 +0,68 1,44
térmico

Fonte: Autor

A Tabela 2 permite observar também os resultados das medidas de angulo de contato
para as duas condigdes superficiais estudadas. O tratamento alcalino e térmico diminuiu o
angulo de contato da superficie em relagdo ao substrato, tornando-a mais hidrofilica. As
medidas do angulo de contato obtidas apos tratamento alcalino e térmico foram semelhantes
aos encontrados por Carvalho (2013). A Figura 31 permite observar a dispersao da gota sobre

as diferentes condigdes superficies.
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Figura 31 — Imagem da gota de agua sobre a amostra de Ti30Ta (a) substrato e (b) com

tratamento alcalino e térmico

Fonte: Autor

O angulo de contato ¢ utilizado para determinar a molhabilidade. Este se relaciona com
energia superficial de maneira que quanto menor o angulo, maior a energia de superficie. Este
comportamento € muito importante, uma vez que a adesao celular e bacteriana, adsor¢ao de
proteinas, adesdo e ativagdo de plaquetas e coagulagcdo do sangue podem ser comprometidas
(CAPELLATO etal., 2013).

Uma superficie caracterizada por angulo menor que 90° é denominada hidrofilica, e

aquelas com angulo superior a 90°, hidrofobica. Estudos realizados por Eliaz et al. (2009)
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verificou como a resposta celular pode ser influenciada pela energia de superficie, em
amostras de titanio. Variando a molhabilidade, o autor comprovou que superficies
hidrofobicas, de menor energia superficial, exibem menor densidade celular quando
comparadas a superficies hidrofilicas.

Os materiais para aplicacdo biomédica, via de regra devem ser mais hidrofilicos, pois
este com maior energia superficial favorece a intera¢do biologica (ESCADA et al., 2010).

A fim de verificar as alteracdes na constitui¢do das fases provocadas pelo tratamento
alcalino e térmico, novamente a liga Ti30Ta foi avaliada por difracao de raios X. A Figura 32
apresenta uma comparacao no espectro de difragdo de raios X entre as condi¢des superficiais
estudadas. A fase o’ ¢ identificada nas duas condigdes estudadas (substrato e com o

tratamento alcalino e térmico).

Figura 32 — Espectro de difracao de raios X da liga Ti30Ta apds tratamento alcalino e

térmico
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Fonte: Autor

Para a amostra modificada com o tratamento alcalino e térmico, é possivel observar na
Figura 32, os picos caracteristicos de fase a’’ se mantiveram, indicando que o tratamento

térmico posterior ao tratamento alcalino ndo alterou a fase formada.
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43 ANALISE DO COMPORTAMENTO EM FADIGA: ENSAIO E ANALISE DA
SUPERFICIE DE FRATURA

Os resultados obtidos a partir da realizagdo dos ensaios de fadiga encontrados neste
estudo da liga Ti30Ta sdo apresentados na Tabela 3. A partir da sua realizacdo foi possivel
avaliar o comportamento da liga em fadiga apds a modificacdo da superficie com tratamento

alcalino e térmico empregando a superficie lixada como grupo controle.

Tabela 3 — Caracterizagdo em fadiga da liga experimental Ti30Ta

Tensao Diametro NUmero

Condigao [MPa] [mm] de ciclos Imagem
Solubilizado 340 4,54 1000000
Com tratamento 340 4,50 1000000

alcalino e térmico
:l}l'lll’ﬂiffl‘lﬂf"{]’HJIFWWIIHI:F"

Fonte: Autor

A partir dos dados da Tabela 3 ¢ possivel notar que em um nivel de tensdo especifica
(340 MPa) a liga Ti30Ta atinge 10° ciclos, entrando na categoria de vida infinita.

Apos a implantacao, o comportamento ideal dos dispositivos sugere seu funcionamento em
regime de fadiga de alto ciclo, para usar com confianca os implantes por um longo periodo de
tempo, visto que uma falha repentina pode acarretar sérios danos ao individuo (NIINOMI, 2007).

A equivaléncia dos dados obtidos indica que a vida em fadiga neste nivel de tensdo ¢
idéntica dentro das condi¢des superficiais analisadas. Esses resultados sugerem que a camada
superficial modificada pelo tratamento alcalino e térmico com os parametros previamente

especificados, tem pouca influéncia sobre o comportamento em fadiga da liga Ti30Ta,
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principalmente no regime de fadiga de alto ciclo onde, segundo Campanelli et al. (2017) a
nucleacao de trinca ¢ muito sensivel a condicao da superficial.
A andlise comparativa entre o comportamento em fadiga da liga experimental Ti30Ta e

ligas de titdnio comercialmente usadas ¢ apresentada na Tabela 4.

Tabela 4 — Comportamento em fadiga das ligas de titanio

Referéncias Ticp Ti6AI4V Ti30Ta

SING;YEONG;WIRIA,2016 Limite de

resisténcia a 700 1165 528

BORTOLONI JR, 2016 tragéo (MPa)

ZHOU; NIINOMI,; Médulo de
AKAHORI, 2004 elasticdade 105 110 69
(GPa)
LIN; JU; LIN,2005 Limite de
resisténcia a 350 410 340
Autor

fadiga (MPa)

Fonte: Autor

Diante dos dados apresentados na Tabela 4 ¢ possivel perceber que as ligas de titanio
comercialmente usadas, Ti cp e Ti6Al4V alcangcam vida infinita ou 10° ciclos em niveis de
tensao de 350 e 410 MPa, respectivamente. A tensdao em que foi verificada vida infinita para a
liga experimental Ti30Ta apresentada neste estudo (340 MPa), apresenta pouca variacdo em
relacdo ao Ti cp (350 MPa).

A adigdo do tantalo como elemento de liga beneficiou algumas propriedades mecanicas
importantes para aplicacao da liga Ti30Ta como biomateriais, como a diminui¢ao do modulo
de elasticidade e aumento do limite de resisténcia a tracdo. Em rela¢do as propriedades de
fadiga, o comportamento da liga teve um pequeno decréscimo quando comparado a liga
Ti6Al4V que atinge 10° ciclos em niveis de tensdo de 410 MPa. Porém quando comparada ao
Ti cp, os niveis de tensdo em que se alcanca vida infinita (10° ciclos) apresentou diferenca
pouco significativa.

As superficies dos corpos de provas apds 10° ciclos foram analisadas por microscopia

eletronica de varredura (Figura 33) a fim de verificar sua integridade, uma vez que esta ¢
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decisiva para o fendmeno de osseointegragao, pois suas propriedades controlam as interacdes

na interface entre o implante e o tecido vivo (BORTOLAN, 2016).

Figura 33 — Micrografias obtidas por MEV apos ensaio de fadiga (a) substrato e (b)

com tratamento alcalino e térmico
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Fonte: Autor
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Observando as micrografias (Figura 33) pode-se notar que ndo houve sinais de trincas
crescendo no substrato e a superficie do material permanece livre de defeitos. Entretanto, se
as fissuras ocorriam nessas regides, ndo eram suficientes para afetar a integridade estrutural.

No caso de determinagdo da vida em fadiga da liga em niveis de tensdo superiores a
340 MPa, os corpos de prova ensaiados responderam de maneira adversa desencadeando uma
série de acontecimentos nao previstos neste estudo, como o ponto de ruptura localizado fora
do menor didmetro ou mesmo na garra, ¢ nimero de ciclos até a falha insuficiente para
caracterizagdo em fadiga.

As Tabelas 4 e 5 apresentam os valores de tensdo atribuidos a liga Ti30Ta para o teste
de fadiga e seu respectivo comportamento (nimero de ciclos) para as duas condi¢des

superficiais distintas, substrato e com tratamento alcalino e térmico.

Tabela 5 — Fadiga da liga experimental Ti30Ta, substrato (grupo controle)

Solubilizado (Grupo controle)

Cdp Tensdo Diametro NUmero de Imagem
[MPa] [mm] ciclos
1 448,80 4,49 52705
2 448,80 4,54 126326
3 390 4,54 8900
4 350 4,55 48505
Fonte: Autor
Tabela 6 — Fadiga da liga experimental Ti30Ta, ap6s o tratamento alcalino e térmico
Ap0ds tratamento alcalino e térmico
Cdp Tenséao Diametro Numero de Imagem
[MPa] [mm] ciclos
1 448,80 4,64 11
2 448,80 4,50 62819
3 390 4,65 *
4 350 4,66 *

*Ruptura durante o carregamento

Fonte: Autor



65

Para localizar o ponto de inicio das trincas e ajudar a determinar os mecanismos de
ruptura por fadiga, a superficie de fratura foi examinada por microscopia eletronica de
varredura, Figura 34. As fraturas ndo apresentaram o aspecto caracteristico do processo de
propagagdo de trinca, identificada pela regido plana mais lisa e seguida da ruptura final mais

rugosa.

Figura 34 — Micrografias da superficie de fratura obtidas por MEV de um corpo de

prova que rompeu na garra (a) aspecto geral e (b) regido de inicio da trinca

Fonte: Autor
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O aspecto geral, Figura 34 (a) revela uma superficie de fratura atipica para as
condi¢gdes de carregamento utilizadas, as trés regides distintas caracteristicas da fratura por
fadiga ndo podem ser observadas. A nucleacdo da trinca ocorreu na superficie dos corpos de
prova e avangaram para o interior do material a medida que os esforgos ciclicos foram
aplicados, Figura 34 (b).

O comportamento em fadiga, apresentado pela liga Ti30Ta, pode ter sido prejudicado
pelo surgimento de tensdes residuais oriundos da rota de processamento, principalmente pelo
forjamento rotativo a frio, considerado um processo de deformacao pléstica severa. Segundo
Khorasani et al. (2015) as ligas de titdnio tém baixa capacidade de trabalho a frio, uma vez
que sua combinagdo de baixo modulo de elasticidade e elevada resisténcia fica comprometida.
O surgimento e tensdes residuais indesejaveis e a diminui¢do da ductilidade das ligas, sdo
alguns dos efeitos estimados.

O forjamento a frio empregado como parte do processamento da liga Ti30Ta neste
estudo possivelmente gerou o acumulo de tensdes residuais sobre a superficie dos lingotes,
acarretando no aparecimento de trincas superficiais. Durante a usinagem, parte desta
superficie foi removida para que os copos de prova tivessem as dimensdes desejadas,
entretanto, areas especificas que sofreram menor redugdo no diametro como as garras, ainda
boa parte destas tensdes foram preservadas.

Claros, 2016 relata que a resisténcia a fadiga geralmente pode ser associada a aspectos
superficiais do material, entre eles as tensdes residuais na camada de superficie. Tensdes
residuais de tragdo pode ter um efeito adverso sobre a resisténcia a fadiga do componente.

Muitos estudos tém relatado casos em que a presenca de tensdes residuais foram
fatores determinantes para a falha por fadiga e outras falhas estruturais. Isso geralmente
ocorre quando as tensdes de servico se unem as tensdes residuais existentes na estrutura

(MANSUR et al., 2011).
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5 CONCLUSOES

A partir deste trabalho foi possivel concluir que:

e O tratamento alcalino e térmico, dentro dos parametros apresentados neste trabalho,
mostrou-se eficaz na modificagdo da superficie. O filme microporoso formado possui
caracteriticas, que de acordo com a literatura, beneficia a formacdo de apatita e
melhora a aderéncia entre o substrato e o tecido 6sseo.

e O resultado do ensaio de fadiga sugere que a modificacdo da superficie empregando o
tratamento alcalino e térmico ndo apresentou significativa influéncia sobre a
resisténcia a fadiga da liga Ti30Ta, visto que o mesmo o comportamento foi obervado
em ambas as condic¢des analisadas.

e O processamento empregado para a obtengdo da liga Ti30Ta mostrou-se inadequado
para a avaliagdo da vida em fadiga. Os resultados indicam que o forjamento rotativo a
frio tenha induzido uma deformagdo brusca, € com isso o aparecimento de tensdes

residuais que comprometeram o comportamento em fadiga.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Baseado nos resultados obtidos, como sugestdes para trabalhos futuros pode-se apontar:

e Estudo das propriedades mecanicas da liga Ti30Ta empregando forjamento a
quente;
e Alteracdo da rota de processamento, com o emprego do forjamento a quente e

avaliagdo do comportamento em fadiga da liga Ti30Ta;
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