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RESUMO

Dentre os materiais utilizados em aplicagdes biomédicas, o titdnio e suas ligas apresentaram
destaque devido a suas excelentes propriedades de volume, como por exemplo, resisténcia
mecanica. No entanto, essas propriedades estdo diretamente ligadas & microestrutura, que estao
diretamente relacionadas com o seu processamento. O objetivo deste trabalho foi avaliar a
influéncia da deformacao plastica severa por Equal Channel Angular Presssing (ECAP) na
microestrutura ¢ propriedades mecanicas da liga experimental Ti25Ta25Nb3Sn. Os lingotes da
liga Ti25Ta25Nb3Sn foram processados em forno de fusdo a arco voltaico com atmosfera
controlada e submetidos a tratamento térmico de homogeneizacao para posterior forjamento a
frio. Para o processamento por ECAP os lingotes foram previamente tratados por solubilizacao.
Uma matriz com canal de 90° foi utilizada no processamento por ECAP, seguindo a rota Be,
processando o material com 2 e 4 passes. A morfologia, composi¢do ¢ estrutura foram
investigadas usando microscopia eletronica de varredura, microscopia eletronica de
transmissdo e analise por EBSD. As andlises de microscopia e EBSD mostraram uma estrutura
com uma mistura de graos refinados e graos grosseiros apos 2 passes e uma homogeneidade
maior de graos refinados apds 4 passes. A difracdo de Raios X indicou a formacao da fase a" e
B apos 2 passes do processamento por ECAP e apds 4 passes apenas a fase § estava presente na

estrutura.

PALAVRAS-CHAVE: Ligas de Titanio. Propriedades mecéanicas. Caracterizacéo
microestrutural. ECAP.



ABSTRACT

Titanium and its alloys have been widely used in biomedical applications due to its bulk
properties, such as mechanical strength. However, these properties are very sensitive to the
microstructure which depend on the processing. The purpose of this study was to evaluate the
microstructure and the evolution of the mechanical properties of the Ti25Ta25Nb3Sn
experimental alloy after ECAP processing. Ingots of the Ti25Ta25Nb3Sn alloy were obtained
in arc melting furnace. Alloys were treated at 950° C for 24 hours for chemical homogenization
in vacuum tubular furnace and cold worked by swaging into rods with 10 mm in diameter.
Samples where then solution treated at 900° C for 2 hours and water quenched. Samples with
40mm in length were cut for ECAP processing. A die with a 90° channel was used for ECAP
processing, following the Be route, with 2 and 4 passes. After 2 passes samples were cut from
the parallel and perpendicular directions to the ECAP and after 4 passes samples were cut only
from the perpendicular direction to the ECAP, using discs with 3 mm in thickness for analysis.
The morphology, composition and structure were investigated using scanning electron
microscopy, transmission electron microscopy and EBSD analysis. The microscopy and EBSD
analysis shows a microstructure consisting of a mix of refined and coarse grains after 2 passes
and a homogeneous and refined structure after 4 passes. The X-Rays diffraction analysis
indicated the formation of a" and B phases after 2 ECAP passes and after 4 passes only the 8

phase was observed.

KEYWORDS: Titanium alloys. Microstructural characterization. Mechanical properties.
ECAP.
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1 INTRODUCAO

Desde os primoérdios, sempre existiu uma preocupagao no reparo ou substituicdo das
fungdes perdidas do corpo humano buscando uma melhorar qualidade de vida, constatado pelos
achados das civilizacdes egipcias e sul-americanas, como implantes dentarios ou até mesmo
membros substituidos, como exemplificado na Figura 1 (SAINI, 2015; FINCH, 2011; RATNER
et al., 2004).

Figura 1 - Dedo artificial de uma mimia egipcia

Fonte: Adaptado de Finch (2011).

Na década de 1970 surgiu a primeira defini¢do para materiais que seriam implantados em
organismos vivos, os biomateriais, que tiveram um aumento significativo em seu uso no final
do século XIX com os avangos da medicina moderna e da industria metalurgica (CHEN e
THOUAS, 2015).

Os biomateriais metalicos sdo empregados na fabricacdo de dispositivos para
substitui¢ao de tecidos duros submetidos a cargas elevadas, como por exemplo as proteses de
quadril nesse caso os materiais ceramicos e poliméricos fazem parte do conjunto porem apenas
na composicao dos pares articulares sujeitos a desgaste e menores cargas conforme mostra a
ilustragdo da Figura 2.

Para a sele¢ao de um biomaterial algumas propriedades devem ser consideradas como por
exemplo o modulo de elasticidade, que mede a rigidez do material, sendo definida pela razao
entre a tensdo aplicada ao material e a deformacao especifica verificada. Quando a diferenca

entre o modulo de elasticidade do osso e do implante € muito grande, ocorre o fendmeno
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chamado de stress shielding, que se da pela carga insuficiente do osso, causando graves

complicacdes para o paciente (NIINOMI e NAKALI, 2011; GEETHA et al., 2009).

Figura 2 - Componentes das proteses de quadril

— Acetdbulo
Camada de metilico

polietileno

I
Cabeca = ‘

metalica

Cabega femoral
ceramica

Haste metalica

Fonte: Adaptado de Crosby (2013).

Outra propriedade do material que requer atengdo ¢ a resisténcia a corrosdo, ou seja, a
capacidade do material suportar a acdo de agentes corrosivos quando em servigo, sem que o
comprometimento de suas funcionalidades mecanicas. O corpo humano ¢ um ambiente
agressivo € se o implante possuir em sua composi¢cdo elementos toxicos ao paciente, tais
elementos serdo liberados na corrente sanguinea se o implante sofrer corrosdo levando a
complicacdes fisiologicas (GEETHA et al., 2009,; MANIVASAGAM et al., 2003).

Os materiais comumente utilizados, como agos inoxidaveis e ligas a base de cobalto-
cromo (Co-Cr) possuem um modulo de elasticidade muito superior ao do osso humano, sendo
assim as ligas de titanio sdo candidatas ideais para a sua substituicdo or possuirem propriedades
mecanicas mais proximas as dos ossos (NIINOMI e NAKAI, 2011; GEETHA et al., 2009;
MANIVASAGAM et al., 2003).

A liga Ti6Al4V empregada inicialmente na indlstria aerondutica, por possuir
propriedades satisfatorias, passou a ser utilizada como biomaterial a partir da década de 1960.

No entanto, a resisténcia a corrosao desta liga ¢ comprometida em aplica¢des de longo prazo,



17

ocorrendo a liberacdo de ions Al e V na corrente sanguinea do paciente, que podem resultar na
ocorréncia de doengas graves como o mal de Alzheimer (ELIAS et al., 2008).

Dessa forma, surgiram novas linhas de pesquisa para produzir ligas de titanio livres de
elementos toxicos para o corpo humano, como a Nitinol (Liga NiTi), Ti30Ta, Til5Mo, Til5Nb,
Ti25Ta25Nb e Ti35Nb4Sn (GEETHA et al., 2009; NIINOMI e NAKAI, 2011; JANECEK, M.
etal., 2014; ZHOU et al., 2007; BERTRAND et al., 2010).

A liga Ti25Ta25Nb3Sn derivada da liga ternaria Ti25Ta25Nb pode ser uma alternativa
vidvel para essas aplicacoes biomédicas devido a seu modo de elasticidade (65 GPa) ser
proximo ao do osso humano (SEIXAS 2018). A adi¢do de estanho ao sistema terndrio levou a
supressao do duplo escoamento no entanto os autores verificaram uma resisténcia mecanica em
torno de 583 MPa. As propriedades mecanicas podem ser alteradas a partir da adicao de
elementos de liga, tratamentos térmicos ou processamentos mecanicos. Por se tratar de uma liga
B, suas propriedades mecanicas ndo podem ser alteradas a partir de tratamentos térmicos, devido
a metaestabilidade da fase 3, entdo, ¢ desejavel um processo mecanico que eleve a resisténcia
mecanica sem elevar o médulo de elasticidade.

O processo por ECAP (Equal Channel Angular Pressing) ¢ um processo de deformacao
plastica severa, preconizado por V. M. Segal na década de 1970. Essa técnica consiste na
passagem do material por dois canal de uma matriz interceptados por um angulo ¢, refinando a
microestrutura em escala nanométrica, sem alterar a fase existente na microestrutura, elevando
a resisténcia mecanica do material processado (GUNDEROV et al., 2013).

Neste escopo, o processo por ECAP ¢ ideal por ndo alterar o modulo de elasticidade do
material, se tornando um processo alternativo para materiais que ndo podem ter suas

propriedades mecanicas melhoradas por tratamentos térmicos.
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1.1 OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia da deformagdo plastica
severa por Equal Channel Angular Presssing (ECAP) na microestrutura e propriedades

mecanicas da liga experimental Ti25Ta25Nb3Sn.
Para atingir esse objetivo foram tracados os seguintes objetivos especificos:

— Processamento da liga Ti25Ta25Nb3Sn por ECAP empregando a técnica,
o Estudo dos parametros do processamento por ECAP: Temperatura de
processamento; Velocidade de avango;
o Rota de processamento;
— Caracteriza¢do microestrutural da liga apds o processamento por ECAP;
o Electron Backscatter Diffraction (EBSD);
o Difracdo de Raios X (DRX);

— Caracteriza¢ao mecanica da liga ap6s o processamento por ECAP;
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5 CONCLUSOES

A partir da realizacao deste estudo ¢ possivel concluir que:

O processamento da liga Ti25Ta25Nb3Sn por ECAP ¢ viavel e € uma técnica eficaz na
reducdo do tamanho de grdo da microestrutura, os parametros utilizados produziram um
material com uma superficie lisa e livre de trincas.

A redugdo no tamanho médio de grao ndo foi homogénea nos dois primeiros passes do
processamento, criando regides de graos refinados com tamanho médio proximo de 800 nm
dentro de uma matriz de graos grosseiros com tamanho médio de aproximadamente 1,5 pm.
Apbs quatro passes, a redugdo alcangou maior homogeneidade porém ainda ndo foi suficiente
para um refino total da microestrutura, reduzindo o tamanho médio de grao para
aproximadamente 350 nm. A estrutura apds dois passes apresentou uma grande misorientagao
entre os graos refinados e os graos grosseiros, porém apos quatro passes os graos que ja haviam
sido refinados anteriormente ndo sofreram um refino maior, criando regides com
misorientagdes pequenas e regides com misorientagdes grandes.

Devido ao carater termomecanico do processamento por ECAP, os dois primeiros passes
levaram a formagao de uma fase o metaestavel na estrutura. Apos o quarto passe esta fase nao
estava mais presente na estrutura, existindo apenas a fase 3 na estrutura final.

A caracterizacdo mecanica apontou um aumento nao significativo, em torno de 20 HV,
na microdureza do material apos quatro passes no processamento por ECAP quando comparado
a condigdo solubilizada, porém, para comprovar a melhoria nas propriedades mecanicas, outros
ensaios de caracteriza¢ao sao necessarios.

Apds quatro passes no processamento por ECAP houve uma redu¢do no tamanho de
grao médio porém nao foi o suficiente para produzir uma estrutura totalmente homogénea e
com grande misorientagdo, assim, s30 necessarios mais passes no processamento por ECAP
para garantir uma estrutura totalmente homogénea e com um aumento satisfatorio nas

propriedades mecanicas para aplicacdes biomédicas.
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