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Resumo

O titanio e ligas de titdnio sdo os materiais mais utilizados e os mais adequados para
aplicagdes biomédicas. Suas excelentes propriedades mecanicas e excepcional
biocompatibilidade fazem destes materiais, os mais eficientes para fabricacdo de
proteses odontologicas e ortopédicas. Em termos de resisténcia mecanica, a liga Ti-
6Al-4V é uma das ligas mais requeridas para o uso na ortopedia, onde elevados
esforcos mecanicos sao solicitados. Entretanto, a presenca dos elementos de liga
aluminio e vanadio, que ndo sao biocompativeis, vem sendo motivo de preocupagao
para aplicagcdes biomédicas. Além disso, o seu elevado modulo de elasticidade pode
provocar incompatibilidade elastica entre o osso e o implante. O Titanio Ultra fine
Grained (Ti-UFG) surge como uma excelente alternativa para aplicagbes na
ortopedia, pois apresenta resisténcia mecanica comparavel a liga Ti-6Al-4V, além de
ser totalmente biocompativel. Sendo assim, propde-se uma analise das
caracteristicas microestruturais por microscopia éptica (MO) e microscopia eletrénica
de varredura (MEV), associando-as as propriedades mecanicas encontradas por
meio da microdureza Vickers para estas duas ligas. A microestrutura da liga Ti-6Al-
4\ observada MO e MEV exibiu uma matriz a com precipitados globulares da fase (3.
Entretanto, na MO do Ti-UFG observou-se apenas a fase a. Em contrapartida, foi
possivel observar precipitados da fase 3 por MEV. A microdureza da liga Ti-6Al-4V
foi ligeiramente superior ao do Ti-UFG.
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MICROHARDNESS AND MICROSTRUCTURE ANALYSIS OF UFG Tl AND TI-
6AL-4V ALLOYS

Abstract

Titanium and titanium alloys are the most widely used and most suitable materials for
biomedical applications. Its excellent mechanical properties and exceptional
biocompatibility make these materials the most efficient for the manufacture of dental
and orthopedic prostheses. In terms of mechanical strength, the Ti-6Al-4V alloy is
one of the most required alloys for use in orthopedics, where high mechanical
strength is required. However, the presence of aluminum and vanadium as alloying
elements, which are not biocompatible, has been of concern for biomedical
applications of this alloy. Futhermore, its high modulus of elasticity can cause elastic
incompatibility between the bone and the implant. Titanium Ultra fine Grained (UFG-
Ti) is an excellent alternative for applications in orthopedics, because it has
mechanical resistance comparable to the Ti-6Al-4V alloy, and it is fully biocompatible.
Therefore, an analysis of the microstructural characteristics by optical microscopy
(OM) and scanning electron microscopy (SEM) is proposed, comparing with the
mechanical properties found by Vickers microhardness for these two alloys. The
microstructure was observed to Ti-6Al-4V alloy in OM and SEM exhibited an a matrix
with globular precipitates of the B phase. On the other hand, in the MO of the UFG-Ti



just the a phase was observed. In contrast, it was possible to observe B-phase
precipitates by SEM. The microhardness of Ti-6Al-4V alloy was slightly higher than of
the UFG-Ti.
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1 INTRODUGAO

O titanio e suas ligas representam uma expressiva demanda no mercado de
biomateriais, principalmente para fabricacdo de proteses ortopédicas e
odontoldgicas. Desde a sua introdugao, em 1947, o titanio se destaca devido a suas
excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade.
Além disso, o titdnio permite a adicdo de elementos de liga em sua matriz, que
alteram algumas propriedades mecéanicas, dentre estas, o limite de resisténcia a
tracao que pode ser superior a 1000 MPa [1,2].

Uma particularidade importante a respeito das ligas de titdnio € a capacidade
destes materiais sofrerem transformacao alotrépica da fase cristalina hexagonal
compacta (alpha — a) para a fase cristalina cubica de corpo centrado (beta — )
quando s&o submetidos a temperaturas superiores ao da linha solidus (8 transus) do
diagrama de equilibrio [3]. Esta transformacgé&o alotrépica depende da natureza e da
quantidade de elementos de liga adicionados na matriz de titanio, permitindo uma
variedade de microestruturas com os mais diversos niveis de resisténcia mecanica.

Processamentos termomecanicos, também sao intensamente utilizados com
o objetivo de melhorar as propriedades mecéanicas desses materiais, técnicas como
a deformacéo plastica severa (severe plastic deformation - SPD), que permite o
refinamento do grdo até chegarem a ser ultrafinos (ultrafine-grained - UFG), estao
relacionadas a este tipo de processamento [4, 5]. Umas das técnicas da SPD que
vem ganhando destaque, é a extrusdo angular em canal (ECAP), seu principio de
funcionamento se baseia em submeter um material a uma grande deformagéao
cisalhante sem modificar a sua espessura, obtendo assim grdos com dimensdes
nanomeétricas [6].

As ligas de titanio sdo classificadas de acordo com a sua microestrutura,
sendo elas do tipo a, a+p e B (figura 1). Quando sdo adicionados elementos de liga
tais como Al, O, N, C, estes atuam como estabilizadores da fase a, aumentando a
temperatura B transus; por outro lado, a adicdo de Nb, Fe, Mo, V, Ta, etc,
estabilizam a fase [ estabilizadores e diminuem a temperatura B transus [3].
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Figura 1. Ligas biomédicas de titanio [3].

A liga Ti-6Al-4V (a+B), € uma das ligas de titdnio mais utilizadas na fabricagédo
de préteses ortopédicas devido as suas propriedades mecanicas, entretanto, ela liga



possui limitacdes. Um problema frequentemente relatado no uso biomédico desta
liga € a presencga dos elementos aluminio e vanadio em sua composigao, que sao
elementos de liga toxicos ao organismo. Outra limitagdo associada ao seu uso € o
elevado mdédulo de elasticidade (figura 1), que provoca uma incompatibilidade
mecanica entre o implante e o 0sso, induzindo a perda 6ssea devido ao fenbmeno
stress shielding. Estes fatores fazem com o que a busca por uma nova liga que
substitua a liga Ti-6Al-4V seja constante, objetivando que ela possa apresentar
propriedades mecéanicas semelhantes ou melhores que da liga Ti-6Al-4V e ainda ser
totalmente biocompativel [7,8].

Ligas de titanio do tipo B, em que a fase 3 € estavel a temperatura ambiente,
fazem parte de uma geracgao de ligas que vem sendo estudada e desenvolvida para
aplicagdes biomédicas. Estas ligas apresentam grande potencial para substituirem a
liga Ti-6Al-4V, principalmente para o uso em dispositivos ortopédicos, area
biomédica que demanda materiais com elevadas propriedades mecénicas. Ligas 3
sao de grande interesse porque sao ligas compostas por elementos de liga
biocompativeis, apresentam elevada resisténcia a corrosdo, e suas propriedades
mecanicas sio facilmente manipuladas por tratamentos termomecanicos [9].

Um dos materiais promissores para substituir a liga Ti-6Al-4V nas aplicagcdes
ortopédicas € o Ti-UFG, pois seu tratamento por ECAP permite melhorar as
propriedades mecanicas, tais como o aumento da resisténcia mecanica e da
plasticidade. A grande vantagem em utilizar Ti-UFG reside no fato de manter a
composi¢ao quimica do Ti cp, que nesse caso € biocompativel e osteoindutor [10].

Neste trabalho, propde-se realizar uma comparacao entre o Ti-UFG e a liga
Ti-6Al-4V utilizando microscopia eletrénica de varredura e microscopia Optica com
contraste de interferéncia diferencial (DIC) para elucidar as fases presentes e
relaciona-las com a dureza do material encontrada pela a analise de microdureza
Vickers.

2 DESENVOLVIMENTO

As amostras das ligas de Ti-UFG e Ti-6Al-4V foram retiradas de barras com
diametros de 4,73 e 6,33 mm, respectivamente. A barra de Ti-6Al-4V foi recebida no
estado como recozida e de Ti-UFG (Ti Gr4) processado termomecanicamente
através da deformacéo plastica severa (SPD) pelo método ECAP. Para as analises
de microdureza Vickers, microscopia Optica e microscopia eletrbnica de varredura,
discos de 1 mm de espessura foram preparados por técnicas convencionais de
metalografia, seguindo a sequéncia: embutimento em resina poliéster; lixamento
com lixas de carbeto de silicio nas granulometrias: 240, 320, 400, 600 e 1200 mesh;
polimento mecanico utilizando solugao contendo 86,2% de silica coloidal OPS 9 ym,
13,3 % de H,O, 30% V/V, 0,3% de HNOs e 0,2% de HF.

Para revelar a microestrutura foi utilizada uma solug¢ao de Kroll (2 mL HF+ 10
mL de HNO3; + 88 mL de H,O). A microdureza Vickers foi determinada com um
microdurbmetro Shimadzu da série HMV-G, com o apoio do software AVPAK.
Empregou-se a norma ASTM E384-16 com o objetivo de padronizar a técnica de
medi¢cdo. No ensaio de microdureza foi aplicada uma carga de 100g por 15s com a
leitura de dez indentagbes em cada amostra. As micrografias eletrénicas foram
obtidas em um microscépio eletrénico de varredura MEV FEG modelo QUANTA 250
FEG, controlado pelo software quantax CrystAlign; foram adotados aumentos até
10.000x. As micrografias Opticas foram adquiridas em um microscopio Zeiss modelo
Axio Scope com auxilio do programa Zen Imaging Software versdao 2.3 e uma



camera digital axiocam icc5. Para obter as imagens, foi empregada a microscopia de
contraste de interferéncia diferencial (DIC), nos aumentos de 500x e 1000x.

2.1 Analise da Microestrutura por MO e MEV

Mostra-se na figura 2 as imagens obtidas por microscopia 6ptica das ligas Ti-
6Al-4V e Ti UFG. Na figura 2a e 2b observa-se a microestrutura caracteristica da liga
Ti-6Al-4V na condicdo recozida, onde é possivel identificar as fases a e B, tal
microestrutura corrobora os dados da literatura [11,12]. Através da microscopia de
contraste de interferéncia diferencial (DIC) foi possivel obter um contraste entre as
duas fases; verificou-se uma matriz composta pela fase alfa (contraste verde), com
precipitados globulares da fase beta homogeneamente distribuidos.

Analisando as micrografias épticas da liga Ti-UFG na figura 2c e 2d, observa-
se uma microestrutura composta inteiramente pela matriz a. Apenas a fase a nas
ligas de titdnio é opticamente ativa, os diferentes contrastes apresentados por DIC
para o Ti-UFG representam diferentes orientagdes cristalograficas da fase a. Nota-
se também nestas micrografias dpticas, a presenga de pites provocados pelo ataque
acido, como pode ser observado pelos pontos escuros distribuidos na
microestrutura.

Figura 2. Microestrutura das ligas adquiridas por microscopia 6ptica com aumentos de 500x e 1000x.
(a) e (b) Ti-6Al-V recozida; (c) e (d) Ti-UFG ECAP-SPD.

A microscopia eletrénica de varredura corrobora os resultados obtidos na
microscopia 6ptica da liga Ti-6Al-4V, em que observa-se a presenga de precipitados
da fase B na matriz a da liga; estes precipitados estdo indicados na figura 3b.
Entretanto, na micrografia eletrénica do Ti-UFG com aumento de 10.000x pode-se
notar a presenga de alguns precipitados micrométricos que nao foram observados
por microscopia Optica, possivelmente referente a precipitacdo da fase B. A
precipitacdo da fase B na matriz a do Ti-UFG pode estar associada ao



processamento termomecanico pelo qual este material foi submetido. Este tipo de
processamento emprega energia térmica e energia mecanica no material, 0 que
pode contribuir na forga motriz para que esta fase precipite.

Figura 3. Microestrutura d igs duirida por mirocoialtrénc de varedura com aumentos
de 2500x e 10.000x. (a) e (b) Ti-6Al-V recozida; (c) e (d) Ti-UFG ECAP-SPD.

2.1 Microdureza Vickers

Na tabela 1 sao listados os valores das dez indentagdes obtidas por
microdureza Vickers do Ti UFG e da liga Ti-6Al-4V. A média obtida para o Ti UFG foi
de 317 HV, e para a liga Ti-6Al-4V o valor da média foi ligeiramente superior, 345
HV. A diferenga nos valores de microdureza destas ligas se da pela condicéo de
processamento, pela adicdo de elementos de liga na matriz de titdnio e
microestrutura obtida para cada uma das ligas.

Tabela 1. Microdureza Vickers (HV)
Indentagdoes Ti-UFG Ti-6Al-4V Ti-ECAP [13] Ticp Gr4 [13]
Média 317 345 338 124

O processamento termomecanico por ECAP, pelo qual o titdnio cp Gr4 foi
submetido, influenciou substancialmente na dureza e microestrutura desta liga,
permitindo obter uma microestrutura com gréos refinados suficientes para provocar
endurecimento do material. E esperado que as propriedades mecanicas do Ti-UFG
sejam superiores ao do Ti cp Gr4 convencional, como pode ser verificado no estudo
realizado por Sanosh e colaboradores. No trabalho realizado por estes autores foi
comparado o desempenho por microdureza Vickers do Ti cp Gr4 com o do titanio de
graos ultrafinos (UFG Ti), como pode ser verificado na tabela 1 [13]. Apesar destes
dois materiais apresentarem a fase a em sua microestrutura, o efeito da diminuigao
do tamanho de grao possibilita valores de microdureza até trés vezes superiores
para o Ti-UFG, tal como foi verificado pelos pesquisadores Lim et al [14].



Por outro lado, a liga Ti-6Al-4V apresenta um alto desempenho mecéanico
devido ao endurecimento por solugdo sélida e presenca de precipitados em sua
matriz. Na figura 3 fica evidente a presenca de precipitados globulares da fase 3 na
matriz a que atuam no endurecimento desta liga.

3 CONCLUSAO

A analise comparativa das ligas Ti-UFG e Ti-6Al-V por MO, MEV e
microdureza Vickers mostram diferencas tanto na microestrutura quando na dureza
destas ligas.

Utilizando a técnica de DIC foi possivel observar as fases presentes nas ligas
devido a diferenga de contraste entre elas. Na liga Ti-6Al-4V a fase a assumiu um
contraste verde, possibilitando identificar os precipitados da fase 3 .

As fases a e B puderem ser observadas na microestrutura da liga Ti-6Al-4V
tanto por MO quanto por MEV. A fase B foi encontrada homogeneamente distribuida
pela matriz a. Na liga Ti-UFG apenas a fase a foi observada por MO, entretanto, por
MEYV foi possivel encontrar precipitados micrométricos caracteristicos da fase (3.

O desempenho mecanico obtido por microdureza Vickers foi ligeiramente
superior para a liga Ti-6Al-4V. No entanto, o Ti-UFG apresentou resisténcia
mecéanica comparavel a esta liga, mostrando ser uma excelente escolha para o uso
na ortopedia.
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