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Resumo

O titdnio processado por metalurgia do p6 tem sido cada vez mais utilizado na
fabricacdo de implantes, pois este processo apresenta vantagens no que concerne a
obtencdo de formas mais complexas e eliminacéo da operacéo de usinagem. Neste
trabalho foi realizado um estudo sobre a consolidacdo, em baixas temperaturas, por
laminagdo de poés de titAnio compactados. A componente cisalhante da deformacgéo
caracteristica da laminacdo permite a consolidacdo das particulas pela juncdo de
novas superficies. Desta maneira, € reduzida a importancia do fendémeno de difusédo
e a consolidacdo pode ser alcancada em temperaturas mais baixas do que as
empregadas no processo convencional. Com esta finalidade, apds o processamento
do material foram empregadas técnicas de microscopia otica, microscopia eletrénica
de varredura (MEV), andlise automética de imagens e ensaios de dureza. Os
resultados obtidos neste estudo permitiram a avaliacdo da compactibilidade do p6 de
titnio, caracterizacdo da porosidade do titdnio compactado e laminado. Foi
verificado que, apdés laminacdo a porosidade residual € baixa para qualquer
temperatura de laminacao. A dureza aumenta de 200°C para 300°C.
Palavras-chave: Titanio comercialmente puro; Laminacdo; Microestrutura; Dureza;
Implantes.

STUDY ON THE USE OF ROLLING FOR TITANIUM POWDER CONSOLIDATION

Abstract

Titanium is the most adequate metallic material for orthopedic or dental implants fabrication,
due to a very favorable combination of properties, when compared with other metals, such as
good corrosion resistance, , and good mechanical properties, relatively low density, elasticity
module close to the one of the bones, biocompatibility, which assures good
adhesion/integration to bones. Powder metallurgy has been increasingly used for titanium
based implants fabrication due to advantages such as the production of more complex
shapes and reduction of machining operation. In this work the consolidation of compacted
titanium powders by rolling is studied. Characterization was performed by means of optical
microscopy, scanning electron microscopy (SEM), automatic image analysis and hardness
tests. The results obtained in this study allowed the titanium powder compaction evaluation,
the characterization of titanium powder compacted and then rolled, as well as verifying that
after rolling residual porosity is low for any rolling temperature. Hardness increases from 200
to 300°C.
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1 INTRODUCAO

O aumento da longevidade da populacdo brasileira e mundial nas ultimas
décadas tem proporcionado um incremento significativo na frequéncia de cirurgias,
embora outros fatores, como uma maior exposi¢cdo dos individuos a riscos de
trauma, por exemplo, também contribuam para essa tendéncia.’”) Diversos trabalhos
ja foram realizados, abordando implantes cirdrgicos, descrevendo suas
caracteristicas tais como: biocompatibilidade, resisténcia mecanica (estatica e
dindmica), resisténcia a degradacdo (corrosdo e desgaste) e bioadesdo (ao
0ss0).?® Em geral os requisitos de composicdo quimica, microestrutura e
propriedades mecanicas de implantes cirdrgicos metalicos estdo estabelecidas em
normas editadas por instituicbes de ambito internacional como a ISO (International
Organization for Standardization) e a ASTM (American Society for Testing and
Materials).*

O titAnio puro apresenta, entre suas caracteristicas fisicas, temperatura de
fusdo de 1820 °C, baixa densidade (4,5 g/cm®), boa resisténcia mecanica, que pode
ser ainda aumentada pela adicdo de elementos de liga e pelo uso de tratamentos
térmicos ou termomecanicos, e excelente resisténcia a corrosdo, conferida pela
formacdo de uma camada de 6xido TiO,, aderente e protetora. Como desvantagem,
gue dificulta a utilizacdo deste metal e de suas ligas, € o seu elevado custo de
extracdo e fabricacdo. As principais aplicacdes do titanio e suas ligas na industria
estdo concentradas em componentes para a industria aeronautica, implantes
cirargicos dentarios e ortopédicos e em tubos do tipo catenarias (risers) e outros
componentes para industria de petroleo. A elevada ductilidade do titanio se deve a
facilidade de formar maclas em varios planos cristalograficos, mas ao contrario de
outros metais com estrutura cristalina tipo HCP, o titanio também apresenta
deslizamento de discordancias em outros planos diferentes do plano basal, devido a
baixa razdo c/a (parametros do reticulado HCP). Impurezas, como 0 nitrogénio e o
oxigénio, restringem a formagdo de maclas e o deslizamento de discordancias de
modo ainda néo esclarecido, reduzindo assim a ductilidade.***"

Mais recentemente tem crescido o uso de titanio e suas ligas para a
fabricacdo de implantes cirargicos ortopédicos e dentarios devido as propriedades
mencionadas. Entretanto, uma desvantagem do titanio comercialmente puro é a sua
baixa resisténcia ao desgaste, gerando fragmentos que provocam reacdes adversas
no organismo humano, a exemplo da metalose.***¥ Ligas de titanio apresentam
melhores propriedades mecanicas do que o titanio comercialmente puro, mas Sao
materiais, que envolvem tecnologias de fabricagdo mais complexas. Uma
possibilidade de melhorar a resisténcia mecanica do titanio comercialmente puro
seria 0 aumento da resisténcia mecéanica através da realizacdo de deformacao
plastica por meio de processos de conformacédo mecanica apos o processamento do
p6 metalico.

Neste trabalho o objetivo é analisar a consolidacdo por laminacdo em baixa
temperatura de pos de titdnio compactados, inferior & temperatura de recristalizacao,
e avaliar o aumento de resisténcia mecanica proporcionado pela laminacdo. Com
essa finalidade foram realizados estudos quanto a compactabilidade do p6 de titanio
e posterior conformacgéo por laminacdo. A caracterizagcdo microestrutural, utilizando
a técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV) permitiu a avaliacao
gualitativa e quantitativa da porosidade do titanio apds a laminacédo. Os ensaios de
dureza revelaram que o valor dessa propriedade cresce com o0 aumento da
temperatura de laminacao (200°C para 300°C).
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2 MATERIAIS E METODOLOGIA EXPERIMENTAL

A Tabela 1 mostra a composicdo quimica do po de titanio comercialmente
puro grau 2, conforme ASTM F67-89, com granulometria inferior a 149 yum.

Tabela 1 - Composi¢éo guimica: pé de tithnio comercialmente puro grau 2
Elemento Fe O C N H
% em massa 0.30 0.25 0.08 0.03% 0.015%

Os pos de titanio foram submetidos as operacdes padronizadas de metalurgia
do pé: compactacdo uniaxial com pressdao de 730 MPa, determinada
experimentalmente apos determinacdo da curva de compactabilidade do material,
resultando um valor de densidade relativa de 79 %. A figura 1 mostra a curva de
compactabilidade. A densidade dos compactados foi determinada pelo método
geomeétrico, com a razao entre a densidade teédrica e a densidade geométrica (razao
entre a massa e o volume das amostras compactadas).®®
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Figura 1 — Curva de compactabilidade do p6 (-100 malhas) de titdnio comercialmente puro grau 2.

Apés a compactacdo, o material foi colocado em involucro usinado a
partir de barras cilindricas do mesmo material (titAnio comercialmente puro grau 2),
inserido em chapa de aluminio, como ilustrado na Figura 2-a, e em seguida
submetido a um passe de laminacdo com reducdo de espessura de 50 % em
temperaturas variando entre 200 e 300 °C.

As amostras laminadas foram cortadas na secédo contendo as diregdes
normal e de laminacdo, como indicado na Figura 2-b. De uma das partes foram
extraidas destinadas a caracterizagdo de microestrutura e dureza, sendo, embutidas
e polidas conforme procedimento padronizado®®!® e da parte restante foram
retiradas as amostras para determinacdo da densidade relativa. Os ensaios de
dureza Vi%ers foram realizados com carga de 49 N (5 kgf) segundo a norma ASTM
E 407- 99.
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Posteriormente as amostras, laminadas ap0s a compactacdo, foram
observadas com e sem ataque metalografico, em um microscépio eletrbnico de
varredura (MEV) com filamento de tungsténio operando a 20 kV.

Figura 2 — Aspectos dos corpos de prova de laminagdo. (a) corpo de prova com inser¢do de invélucro
contendo pastilha compactada; (b) corpo de prova apds reducdo de 50% na espessura, com
indicagdo do corte para extracdo de amostras.

3 RESULTADOS

As microestruturas reveladas por ataque de Kroll nas amostras compactadas
e laminadas a 200, 250 e 300°C sdo mostradas nas Figuras 2, 3 e 4,
respectivamente. O aspecto da superficie, sem ataque, observado por MEV na
amostra processada a 300°C é apresentado na Figura 5.

Figura 2 — P¢ de titanio compactado a frio e consolidado por laminagdo a 200°C. Microscopia 6tica,
ataque de Kroll.
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Figura 3 — Po de titnio compactado a frio e consolidado por laminagéo a 250°C. Microscopia 6tica,
ataque de Kroll.

Figura 4 — Po de titanio compactado a frio e consolidado por laminagéo a 300°C. Microscopia 6tica,
ataque de Kroll.

MO
Figura 5— P4 de titdnio compactado a frio e consolidado por laminacdo a 300°C MEV, sem ataque,
elétrons secundarios.

A Figura 6 mostra o grafico da variacdo, em funcdo da temperatura de
laminacéo, das medidas de porosidade obtidas por metalografia quantitativa a partir
de imagens de MEV (fracdo em area de poros) e pelo método geométrico
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Figura 6 — Variagdo, com a temperatura de laminacdo, da porosidade medida por microscopia
guantitativa e pelo método de Arquimedes. As barras indicam o valor do desvio padrao.
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Figura 7 — Variacdo da dureza Vickers (HV5) com a temperatura de laminacéo. As barras indicam o

valor do desvio padréo.

4 DISCUSSAO

Ja existem na literatura alguns estudos de refino de grédo e consolidacdo de
pés de titanio, de ligas de titanio e de outros materiais metalicos por extrusao
angular em canal (EAC ou equal channel angular pressing: ECAP em inglés).\!82%
Nesses artigos sdo mencionadas temperaturas de processamento do titanio
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comercialmente puro variando entre 400 e 630 °C, com consolidacao satisfatoria e
baixa porosidade dos materiais processados.

No caso do presente trabalho, em uma primeira aproximacdo, procura-se
estudar a consolidacdo do pd de titdnio comercialmente puro por laminacao,
processo que apresenta algumas caracteristicas comuns com o processo ECAP,
como a deformacéo plastica por cisalhamento, que favorece a consolidacdo do po
previamente compactado.®®?Y Em funcao disso, em um estudo anterior considerou-
se um intervalo de temperaturas um pouco maior: 300 a 700°C.%? No trabalho atual
procurou-se ampliar o intervalo de temperaturas de laminagédo, considerando
temperaturas mais baixas, entre 200 e 300°C, para verificar a efetividade da
consolidacéo do po nessa faixa de temperaturas.

Durante o processo de conformacgdo, quando as particulas sdo cisalhadas,
rompe-se a camada de oOxido superficial que recobre as particulas dos pos
metalicos, e que poderia dificultar o contato entre as particulas e a consequente
consolidacdo do pé compactado. Este rompimento é essencial para que a plena
consolidacéo seja alcancada.®® Por outro lado, quando as particulas metalicas sdo
mais duras, ao invés deste rompimento, ocorre um facil deslizamento entre as
particulas, que dificulta a consolidacao.®”

O processo de conformacdo mecanica por extrusdo angular em canal aplica
graus de deformacdo muito mais elevados do que a laminacéo convencional,'®2%
mas ambos 0s processos apresentam como caracteristica em comum a ocorréncia
de deformagédo por cisalhamento. Entretanto, no processamento de materiais
metalicos, a temperatura € um fator importante, pois ndo pode ser elevada a ponto
de favorecer o amolecimento do material, mediante processos de recuperagao e
recristalizacdo dinamica.®®?® Contudo, também n&o pode ser muito baixa, pois em
materiais metélicos com namero limitado de sistemas de deslizamento, como os de
estrutura cristalina hexagonal compacta, como titdnio e magnésio, a baixa
temperatura de deformac&o pode levar ao surgimento de trincas.®"%®)

Assim, apos os estudos preliminares realizados em temperaturas entre 300 e
700°C,?? este trabalho concentra-se na andlise da laminacdo dos pés de titanio
compactados em temperaturas ainda mais baixas, entre 200 e 300°C. Seus
resultados poderdo ser usados posteriormente para outros processos de
conformacao, indicando que em temperaturas baixas pode ser possivel obter bons
resultados com o processo ECAP.

Apesar da diferenca apresentada pelos valores de porosidade obtidos pelos
dois métodos empregados, e que sera investigada no prosseguimento dos trabalhos,
a laminacdo mostrou ser um método eficiente para a consolidacédo do pd, tendo em
vista que a porosidade do material compactado era de 21 %.

Tomando-se os resultados obtidos pelas andlises em microscopia, 0s niveis
de porosidade observados podem ser considerados como porosidade residual,
independentemente da temperatura de laminacdo: mesmo na temperatura mais
baixa (200°C) a reducdo da porosidade foi bastante significativa. Entretanto,
considerando todos os resultados obtidos, a temperatura de 300°C mostrou ser a
mais adequada para 0 processamento, uma vez que permite obter baixa porosidade,
porém com dureza mais elevada, comparavel com aquela obtida no titanio grau 2
macico processado por ECAP nesta temperatura.®®
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5 CONCLUSOES

Os resultados de MEV indicaram uma alta eficiéncia do processo de

laminacdo na consolidacdo do p6 de titanio compactado, com reducédo significativa
dos niveis de porosidade, que podem ser considerados como porosidade residual.

Estes resultados indicam que, para a faixa de temperaturas estudadas, a

porosidade ndo depende significativamente da temperatura de laminagcdo, pois
mesmo na temperatura mais baixa (200°C) a reducédo da porosidade foi bastante
significativa, ndo muito diferente daquela obtida na temperatura mais alta (300°C).

Pode-se concluir que a temperatura 300°C se apresenta como mais adequada

para este processamento, uma vez que permitiu obter baixa porosidade e valor de
dureza satisfatoriamente alto.
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