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Resumo  
O titânio processado por metalurgia do pó tem sido cada vez mais utilizado na fabricação de 
implantes cirúrgicos, ortopédicos e dentários, devido às características de biocompatibilidade e 
propriedades mecânicas do material obtidas por esta técnica. A componente cisalhante da 
deformação característica do processo de extrusão angular em canal (EAC) permite a consolidação 
das partículas pela junção de novas superfícies e o elevado grau de deformação obtido confere 
considerável refino dos grãos do material. No presente trabalho o material foi processado por 
metalurgia do pó seguido de extrusão angular em canal, enquanto a caracterização envolveu 
técnicas como microscopia ótica, microscopia eletrônica de varredura (MEV) e ensaio de dureza. Os 
resultados obtidos neste estudo permitiram a caracterização da microestrutura, da dureza e da 
porosidade de compactados de titânio submetidos ao processo de extrusão angular em canal em 
temperatura da ordem de 375°C, com redução do tamanho de grão médio, de 30 µm para 1,32 µm 
no material processado por metalurgia do pó seguida por EAC e aumento da dureza, de 161 para 
264 HV, respectivamente. A fração em área de poros, que atingia cerca de 4% no material apenas 
compactado foi reduzida para aproximadamente 0,8% no material submetido ao processo EAC.    
Palavras-chave: Titânio; Implante; Metalurgia do pó; Extrusão angular em canal. 
 

PROCESSING AND CHARACTERIZATION OF TITANIUM SUBJECTED TO POWDER METALLURGY 
AND EQUAL CHANNEL ANGULAR PRESSING 

Abstract 
Titanium processed by powder metallurgy has been increasingly used in the manufacture of orthopedic 
and dental implants due to characteristics such as biocompatibility and mechanical properties that can be 
achieved with the use of this technique. The shear component of the deformation inherent to equal 
channel angular pressing (ECAP) allows the consolidation of the particles by joining the new surfaces and 
the elevated strain degree, thus obtained, providing considerable grain refinement. In this work, the 
material was processed by powder metallurgy (compaction) and equal channel angular pressing, while 
characterization involved techniques such as optical microscopy, scanning electron microscopy (SEM) and 
hardness measurement test. The results allowed the characterization of the microstructure, hardness and 
porosity of the compacted titanium powder followed by equal channel angular pressing at around 375°C, 
thus reducing grain sizes from 30 µm to 1.32 µm and hardness from 161 to 264 HV. The pore area 
fraction, which was about 4% in the compacted powder, was reduced to around 0.8% in the as ECAP 
processed material. 
Keywords: Titanium; Implant; Powder metallurgy; ECAP. 
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1 INTRODUÇÃO 
 
Em todo o mundo manifesta-se há várias décadas uma tendência marcante: o 
aumento do número e da frequência de cirurgias com uso de implantes cirúrgicos, 
basicamente devido ao envelhecimento da população e ao aumento do risco de 
trauma associado a acidentes de tráfego, principalmente automotivo [1]. Implantes 
cirúrgicos devem apresentar características tais como: biocompatibilidade, 
resistência mecânica (estática e dinâmica), resistência à degradação (corrosão e 
desgaste) e bioadesão (ao osso) [2,3]. Os requisitos inerentes a estas propriedades, 
como especificações de composição química, microestrutura e propriedades 
mecânicas de implantes cirúrgicos metálicos estão estabelecidos em normas 
editadas por instituições de regulamentação internacional como a ISO (International 
Organization for Standardization) e a ASTM (American Society for Testing and 
Materials) [4-9]. 
Para este tipo de aplicação, geralmente são fabricados implantes metálicos de aço 
inoxidável, titânio e suas ligas, além de ligas à base de cobalto-cromo. Entre estes, 
provavelmente o material que apresenta a melhor combinação de propriedades é o 
titânio e suas ligas.  
O titânio apresenta, entre suas características físicas, temperatura de fusão de 
1820ºC, baixa densidade (4,5 g/cm3), boa resistência mecânica, que pode ser ainda 
incrementada pela adição de elementos de liga e pela aplicação de tratamentos 
térmicos ou termomecânicos, e excelente resistência à corrosão, conferida pela 
formação de uma camada de óxido de titânio (TiO2), aderente e protetora. A principal 
desvantagem é o seu elevado custo de extração e fabricação. Outras aplicações do 
titânio e suas ligas na indústria estão concentradas em componentes para a 
indústria aeronáutica, em tubos do tipo catenárias (“risers”) e outros componentes e 
estruturas usados na indústria do petróleo. A elevada ductilidade se deve à 
facilidade de formar maclas em vários planos cristalográficos, mas, ao contrário de 
outros metais com estrutura cristalina hexagonal compacta (fase alfa: α), o titânio 
também apresenta deslizamento de discordâncias em outros planos, diferentes do 
plano basal, devido à baixa razão c/a. Átomos solutos intersticiais como os de 
nitrogênio e de oxigênio, restringem a formação de maclas e o deslizamento de 
discordâncias de modo ainda não esclarecido, diminuindo assim a sua ductilidade e 
aumentando sua resistência mecânica, sendo que os de oxigênio são os principais 
responsáveis pelo aumento de resistência mecânica do Ti [10,11]. 
O titânio comercialmente puro apresenta uma desvantagem, no que se refere à sua 
baixa resistência ao desgaste, gerando fragmentos que provocam reações adversas 
no organismo humano, a exemplo da metalose [12,13]. Esta desvantagem é 
superada no caso das ligas de titânio, que apresentam propriedades mecânicas 
superiores em relação ao titânio comercialmente puro, mas são materiais que 
envolvem tecnologias de fabricação mais complexas e podem conter elementos não 
desejáveis para aplicação em implantes. Nesse sentido, o procedimento ideal é 
melhorar a resistência mecânica do titânio comercialmente puro, o que pode ser 
obtido mediante a realização de processo de conformação mecânica após o 
processamento do pó metálico por meio de deformação plástica severa [14,15]. 
O objetivo deste trabalho foi processar e caracterizar o pó de titânio comercialmente 
puro (Ti c.p.) resultante do processamento em duas etapas, compactação 
(metalurgia do pó) e extrusão angular em canal – EAC (conformação mecânica). 
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Com este propósito foram utilizadas técnicas como microscopia ótica, microscopia 
eletrônica de varredura (MEV), análise automática de imagens e ensaios de 
densidade e de dureza, permitindo a avaliação qualitativa e quantitativa da 
porosidade, da dureza e do tamanho de grão do titânio assim processado. Os 
resultados obtidos indicam considerável redução de porosidade e de tamanho de 
grão e aumento da dureza com este tipo de processamento.  
 
2 MATERIAL E METODOLOGIA EXPERIMENTAL 

 
A Tabela 1 mostra a composição química do pó de titânio comercialmente puro   
grau 2 com granulometria inferior a 149 µm e as especificações de limites conforme 
ASTM F67-89. Verifica-se que os teores de nitrogênio e de hidrogênio encontrados 
na amostra excedem os limites máximos especificados pela norma. 

 
Tabela 1.  Composição química: pó de titânio c.p. e especificações da norma. 

Elemento Fe O C N H Mn Ti 

Pó de Ti 0,189 0,097 
 

0,018 0,517 0,195 0,07 Balanço 

ASTM 
F67-89 

0,30 0,25 0,10 0,03 0,015 --- Balanço 

 

Os pós de titânio foram submetidos à operação convencional de metalurgia do pó: 
compactação uniaxial à temperatura ambiente, com pressão de 730 MPa. Foi 
determinada experimentalmente a curva de compactabilidade do material em 
trabalho anterior [16] e selecionado o valor de densidade relativa de 79%. A 
densidade dos compactados foi determinada pelo método geométrico, com a razão 
entre a densidade teórica e a densidade geométrica (razão entre a massa e o 
volume das amostras compactadas) [17].  
Após a compactação, o material na forma de pastilhas com diâmetro 6,3mm foi 
colocado em invólucro de aço 1020 com seção quadrada, como ilustrado na Figura 
1. Para a aplicação da EAC foi utilizada uma matriz com canais com seção quadrada 

de 12,7 x 12,7 mm interceptando-se num ângulo  de 90° e com transição na aresta 

externa compreendida num ângulo  de 20°. Nestas condições, a deformação 
verdadeira por passe é de 1,05 [18]. Os ensaios foram realizados a 375°C sob uma 
taxa de deformação de aproximadamente 0,5 s-1. Nos ensaios envolvendo um 
segundo passe, este foi conduzido segundo a rota C, na qual é aplicada uma 
rotação de 180° ao corpo de prova a cada passe [19].  
 

 
Figura 1. Representação esquemática do corpo de prova para EAC (dimensões em mm). 

 

As amostras foram cortadas na seção contendo as direções normal e de extrusão. 
Uma das partes foi extraída e destinada à caracterização de microestrutura e 
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dureza, sendo, embutida e polida conforme procedimento padronizado [20,21] e da 
parte restante foram retiradas as amostras para determinação da densidade relativa. 
Os ensaios de dureza Vickers foram realizados com carga de 49 N (5 kgf) segundo a 
Norma ISO 6507-1 [22]. 
Posteriormente, as amostras foram observadas com e sem ataque metalográfico, 
em um microscópio eletrônico de varredura (MEV), marca FEI, modelo Quanta FEG 
450 com canhão de emissão por campo elétrico (“field emission gun”: FEG) 
operando a 20 kV, equipado com um detector de EDS (dispositivo de espectroscopia 
de energia dispersiva de raios X) e outro de EBSD (“electron back scatttering 
diffraction: difração de elétrons retroespalhados) [23,24]. 
 
3 RESULTADOS  

 
As microestruturas reveladas por ataque de Kroll, nas amostras submetidas à EAC 
em 1 ou 2 passes, são mostradas nas Figuras 2-a e 2-b, respectivamente.              
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2. Amostras compactadas a frio e submetidas à EAC: a:1 passe, b: 2 passes. Microscopia 
ótica: ataque com reagente de Kroll.  

 
A Figura 3 mostra o mapa de distribuição de fases presentes na amostra submetida 
a 1 passe de EAC à temperatura de 375°C, obtido por difração de elétrons 
retroespalhados (em inglês: “electron back scattering diffraction”: EBSD). Evidencia-
se a predominância do titânio (somente fase α: cor vermelha) com a presença de 
partículas de hidretos de titânio em algumas interfaces das partículas iniciais de 
titânio (cor amarela), devido ao maior teor de H (0,195%) do pós de titânio com 
relação à norma (0,015%), que provavelmente favoreceu a reação do Ti e H para a 
formação do TiH2. A Figura 4 mostra o mapa de orientações cristalográficas, 
predominando no titânio as direções cristalográficas das famílias [1120] e [1010].  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

a b 
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Figura 3. Mapa de distribuição de fases: amostra submetida a 1 passe EAC à temperatura de 375°C: 
predominância do titânio (cor vermelha) com partículas de hidretos de titânio nas interfaces geradas 
pelas partículas de titânio que foram compactadas e posteriormente extrudadas(cor amarela). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4. Mapa de orientações cristalográficas da amostra submetida a um passe de EAC a 375°C: 
geral (a), titânio (b), TiFe (c), TiH2 (d) .  

 
A Figura 5 mostra medições de tamanho de grão do titânio realizadas com o uso do 
detector EBSD, apresentando tamanho de grão médio da ordem de 1,32 µm, com 
vários grãos submicrométricos. Grãos com dimensões inferiores a 10 píxeis não são 
contados, influenciando na contagem da quantidade de grãos dos hidretos que são 
muito pequenos. A resolução do detector Bruker Crystalign 400 HR com programa 
Esprit 5.0 não é adequada para inferências quantitativas neste caso. Parâmetros: 
WD: 18,3 a 19,5 mm, spot size: 5,5 a 6,0, step size: 25 a 75 nm, sem limpeza de 
dados. 

557: Padrão de qualidade + Mapa de fase 

Pixel: 42 nm    Tamanho do mapa: 1200 X 885 

557: Padrão de qualidade + Mapa IPFX 

Pixel: 42 nm    Tamanho do mapa: 1200 X 885 

Titânio TiFe 

TiH2 
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Figura 5. Tamanho de grão do titânio processado por EAC (1 passe a 375°C). 
 

A Tabela 2 mostra os valores de porosidade obtidos por análise automática de 
imagens, em diferentes etapas e rotas do processamento do material. Os valores de 
porosidade obtidos para o material laminado foram obtidos em trabalho anterior [17] 
e são mostrados para efeitos de comparação. 
 

Tabela 2. Porosidade por análise automática de imagens em diferentes condições. 

Condição Porosidade (%) 

Compactação a 730 MPa 4,02 

Laminação a 300°C [17] 0,82 

Compactação e  
EAC 

1 passe a 375°C 0,97 

2 passes a 375°C 0,82 

 
A Tabela 3 mostra os valores do tamanho de grãos médio (cristais) obtidos em 
diferentes etapas e rotas do processamento do material. 

 
Tabela 3. Tamanhos de grãos médios obtidos em diferentes condições. 

Condição Tamanho de Grão Médio (µm) 

Laminação: 300°C [17] 27,68 

Compactação e EAC (1 passe 375°C) 1,32 

 
A Tabela 4 mostra os valores de dureza do titânio em diferentes condições de 
processamento, evidenciando o ganho de dureza resultante do processo EAC em 
comparação com uma chapa comercial de titânio com composição química 
equivalente (titânio comercialmente puro grau 2), nas condições fundida, laminada e 
recozida. 

 

Média 

F
ra

ç
ã
o

 (
%

) 

Tamanho de Grão (m) 

Nº de grãos = 106 
 

Tamanho médio = 1,32m 

Grãos Nº 
Tamanho 

médio 

Ti 106 1,320 

TiH 115 0,143 

Todas 
fases 

221 1,290 
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Tabela 4. Dureza do titânio em diferentes condições.  

Condição HV5 (média de 5 indentações) 

Chapa laminada comercial 161,20 

Compactação a 730 MPa 81,48 

Laminação a 300°C [17] 224,25 

Compactação e 
EAC a 375°C 

1 passe 228,68 

2 passes 264,22 

 
4 DISCUSSÃO 
 
Nos últimos anos tem sido analisado o refino de grão do titânio, ligas de titânio e 
outros materiais metálicos, processados por consolidação de pós e                       
EAC [14,15,25-27]. Nesses artigos [15,27,27] são mencionadas temperaturas de 
processamento do titânio comercialmente puro (monofásico: fase α) variando entre 
400 e 630ºC, com consolidação satisfatória e baixa porosidade dos materiais 
processados.   
Estudos afirmam que durante este processo de deformação plástica severa, quando 
as partículas sofrem cisalhamento, rompe-se a camada de óxido superficial que 
existe sobre as partículas dos pó metálico, favorecendo o contato entre as partículas 
e consequentemente a consolidação do pó compactado. Este rompimento é 
fundamental para que a plena consolidação seja alcançada. Entretanto, quando as 
partículas metálicas são mais duras, ao invés deste rompimento, ocorre um fácil 
deslizamento entre as partículas, que dificulta a consolidação [27]. 
Os resultados qualitativos obtidos em microscopia ótica (figura 2) e microscopia 
eletrônica de varredura (MEV/EBSD: figuras 3, 4 e 5), quando quantificados por 
análise de imagens, evidenciaram sensível redução de porosidade e de tamanho de 
grão na amostra compactada e submetida a ECAP, características que normalmente 
favorecem ganhos de propriedades mecânicas no titânio comercialmente puro 
destinado à fabricação de implantes cirúrgicos. 
As análises de EDS e EBSD, proporcionadas pelo MEV, evidenciaram a presença 
de pequenas partículas de hidretos de titânio (TiH2). Estas duas fases estão 
associadas à presença hidrogênio (H), impureza normalmente encontrada no titânio 
comercialmente puro, e que em níveis elevados podem prejudicar algumas 
propriedades mecânicas, como tenacidade e ductilidade. Os resultados de análises 
de EDS não puderam ser apresentados por limitação de espaço, priorizando-se os 
resultados de análises de EBSD. 
O teor de hidrogênio do pó é elevado, segundo a norma, mas o mesmo não ocorre 
com o teor de ferro, que é relativamente baixo. O ferro é oriundo do minério de 
titânio e o hidrogênio é um resíduo não totalmente eliminado do processo HDH, 
hidrogenação-dehidrogenação, utilizado para obter o pó de titânio comercialmente 
puro. São necessárias investigações adicionais para verificar se os níveisl de 
hidretos e TiFe encontrados neste material podem, ou não, prejudicar o seu uso em 
implantes cirúrgicos, uma vez que o teor de Fe do pó de titânio está dentro do limite 
da norma F67-89. 
Os resultados quantitativos, obtidos por análise automática de imagens de 
microscopia ótica e microscopia eletrônica de varredura (MEV), indicam que o 
processo de EAC apresentou alta eficiência na consolidação dos pós de titânio 
compactados, com redução significativa dos níveis de porosidade para patamares 
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tão baixos que podem ser considerados como porosidade residual, uma vez que a 
porosidade se reduziu em cerca de 75 e 80%, respectivamente, de 4,02% de média 
no material compactado, para valores entre 0,97% (1 passe de ECAP a 375°C) e 
0,83% (2 passes de ECAP a 375°C): tabela 2.   
O tamanho de grão médio do material laminado a 300°C foi da ordem de 27,68 µm e 
no material submetido à EAC (1 passe a 375°C) o valor médio de tamanho de grão 
foi de 1,32 µm (tabela 3), evidenciando significativo refino de grão de 
aproximadamente 95% obtido com este processo de conformação mecânica de 
materiais metálicos, constatando-se que o material submetido à EAC é parcialmente 
nanoestruturado, pois parte significativa dos grãos atingiram dimensões 
submicrométricas, como pode ser visualizado na figura  5, alcançando um dos 
objetivos do trabalho.  
Além da maior densificação, como consequência do significativo refino de grão, 
reduzindo o tamanho dos grãos do material para a escala 
submicrométrica/nanométrica, o processo de EAC, quando conduzido em 2 passes 
a 375°C, proporcionou elevada dureza, atingindo 264 HV aproximadamente. Esse 
valor é mais elevado do que os valores de dureza obtidos no material apenas 
compactado (81HV) e no laminado a 300°C (224 HV): tabela 4. 
Além desses efeitos positivos alcançados, análises in vitro estão em curso para 
avaliação da biocompatibilidade do material estudado.  
 

5 CONCLUSÕES 
 
Os resultados de MEV indicaram uma alta eficiência do processo de EAC na 
consolidação do pó de titânio compactado, com redução significativa dos níveis de 
porosidade, que podem ser considerados como porosidade residual. Além disso, o 
processo proporcionou considerável refino de grão, atingindo parcialmente a escala 
submicrométrica. 
Ambos os resultados, redução de porosidade e refino de grão, levaram a um 
considerável aumento de dureza, que permite prever melhor desempenho nas 
condições de solicitação mecânica para a aplicação em implantes cirúrgicos, 
principalmente no que diz respeito à resistência ao desgaste por corrosão sob atrito, 
o que pode favorecer a redução da geração de fragmentos metálicos que poderiam 
causar reações adversas no organismo humano. 
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