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RESUMO

Historicamente, os biomateriais sdo utilizados para melhorar a qualidade de vida das
pessoas. Seja na confecgao de préteses, implantes, lentes de contato, marca-passos
ou em qualquer aplicagao no seu vasto campo de uso, a busca pelo melhor biomaterial
€ constante. Cada biomaterial possui propriedades especificas para uso e o titanio
destaca-se principalmente ao ser utilizado na confec¢gao de implantes e proteses.
Além do titanio comercialmente puro, a liga de Ti-6Al-4V tornou-se uma interessante
alternativa devido as suas caracteristicas pouco reativas em ambiente bidtico,
facilidade de formacao de hidroxiapatita na sua superficie, bem como bons indices de
resisténcia mecénica e a corrosdo. No entanto, ainda assim, tratamentos adicionais
no metal sdo indicados para aumentar as chances de sucesso dos implantes e
proteses. Diversas técnicas sao utilizadas para potencializar as propriedades
mecanicas do material e facilitar a ades&o osso-implante. E o caso do ataque basico,
tratamento que visa aumentar a rugosidade superficial do metal, criando maior
superficie de contato e intensificando a formacdo de hidroxiapatita e de proteinas
ligantes. Esse estudo visa caracterizar quimicamente o titanio comercialmente puro e
a liga Ti-6Al-4V e analisar a influéncia que o tempo de exposi¢cdo e a temperatura
possuem na modificagao superficial do metal e de sua liga por meio do ataque basico
com NaOH (5 M). Para o presente trabalho, a temperatura utilizada foi 25 °C e
exposi¢cao de 6 horas, 14 horas, 24 horas e 137 horas. Além desta temperatura,
também foi utilizado a temperatura de 80 °C e tempo de exposi¢cao de 1 hora, 2 horas
e 3 horas. Na caracterizagao foi utilizada a técnica de microscopia 6tica, microscopia
eletrébnica de varredura e perfilometria para analise da rugosidade superficial e foi
utilizado o sensor de espectroscopia por energia dispersiva para caracterizagao da
composi¢cado quimica do material utilizado. Os resultados obtidos demonstram que a
realizacdo do ataque basico gera rugosidade superficial (Sa), medida pelo
perfilbmetro, chegando a valores de 0,679 ym na amostra de Ti-6Al-4V que teve
melhor resultado, sendo que os maiores parametros de rugosidade foram observados
quando submetidos ao ataque a temperatura de 80 °C, e tempo de exposic¢ao de 2h.
Para o titanio comercialmente puro, o melhor resultado foi obtido nas mesmas
condigdes da liga (80 °C, por 2h), apresentando uma rugosidade superficial da ordem
de 0,439 pm.

Palavras-chave: titanio; Ti-6Al-4V; tratamento superficial; ataque basico.



ABSTRACT

Historically, biomaterials have been used to improve people's quality of life. Whether
in the manufacture of prostheses, implants, contact lenses, pacemakers or in any
application in its vast field of use, the search for the best biomaterial is constant. Each
biomaterial has specific properties for use and titanium stands out mainly when used
in the manufacture of implants and prostheses. In addition to commercially pure
titanium, the Ti-6Al-4V alloy has become an interesting alternative due to its low
reactivity characteristics in a biotic environment, ease of formation of hydroxyapatite
on its surface, as well as good mechanical and corrosion resistance indices. However,
even so, additional treatments on the metal are indicated to increase the chances of
success of implants and prostheses. Several techniques are used to enhance the
mechanical properties of the material and facilitate bone-implant adhesion. This is the
case with basic etching, a treatment that aims to increase the surface roughness of the
metal, creating a larger contact surface and intensifying the formation of hydroxyapatite
and binding proteins. This study aims to chemically characterize commercially pure
titanium and the Ti-6Al-4V alloy and analyze the influence that the exposure time and
temperature have on the surface modification of the metal and its alloy through basic
attack with NaOH (5 M) . For the present work, the temperature used was 25 °C and
exposure of 6 hours, 14 hours, 24 hours and 137 hours. In addition to this temperature,
a temperature of 80 °C and exposure time of 1 hour, 2 hours and 3 hours were also
used. In the characterization, the technique of optical microscopy, scanning electron
microscopy and profilometry was used to analyze the surface roughness, and the
energy-dispersive spectroscopy sensor was used to characterize the chemical
composition of the material used. The results show that carrying out the basic attack
generates surface roughness (Sa), measured by the profilometer, reaching values of
0.679 um in the Ti-6AI-4V sample that had the best result, and the highest roughness
parameters were observed when submitted to attack at a temperature of 80°C, and
exposure time of 2h. For commercially pure titanium, the best result was obtained
under the same conditions as the alloy (80°C, for 2h), with a surface roughness of
around 0.439 pm.

Keywords: titanium; Ti-6Al-4V; superficial treatment; basic etching.
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1 INTRODUGAO

Substituir o tecido vivo € uma ideia tdo antiga quanto a prépria humanidade.
Existem diversos relatos do uso de diversos biomateriais, como ouro, linho, conchas,
madeira e até mesmo o intestino de animais, como gatos (PIRES; BIERHALZ;
MORAES, 2015). Estes relatos se iniciam por volta do ano 2000 a.C., no Antigo Egito,
passam por diversas civilizagdes, como 0s maias, romanos, chineses e astecas, e nos
retornam ao século passado, onde foram impulsionados os estudos acerca de
biomateriais existentes e o desenvolvimento de novos biomateriais para uso médico.

Economicamente, o comércio de biomateriais tem crescido de forma
exponencial. Durante os anos 2000, os biomateriais movimentaram cerca de 23
bilhbes de ddlares no mercado mundial e projecbes sugerem que eles devem
movimentar cerca de 47,5 bilhdes de dolares no ano de 2025 (SOARES, 2005;
BIOMATERIALS MARKET, 2021).

Este crescimento intenso é creditado principalmente a trés pontos: 0 aumento
de idade da populagdo mundial, causado pelo aumento da expectativa de vida, um
melhor poder aquisitivo em paises em desenvolvimento, gerando uma facilidade de
acesso ao tratamento de varias doengas e o avango tecnolégico, gerando solugdes
e/ou tratamentos para doengas que eram tidas como incuraveis ou intrataveis (PIRES;
BIERHALZ; MORAES, 2015).

Porém, para o material ser cogitado, avaliado e posteriormente utilizado como
biomaterial, este deve ter algumas caracteristicas indispensaveis e outras
caracteristicas desejaveis, sendo estas, variaveis a cada aplicagdo. Dentre as
caracteristicas tidas como indispensaveis, podemos citar as caracteristicas bioldgicas,
como biocompatibilidade e baixa toxicidade, visto que o biomaterial ndo pode trazer
danos a saude do paciente, e, como caracteristicas desejaveis, temos as
propriedades mecanicas, fisicas e Opticas a serem avaliadas para cada aplicacéo
individualmente (LANDUCI, 2016).

Como exemplo de propriedades indispensaveis e desejaveis podemos citar
os pinos metalicos utilizados na reparacao de fraturas na perna e a implantagao de
marca passo utilizado para monitorar e estimular os batimentos cardiacos. No caso
do pino metalico, as caracteristicas desejaveis sdo as propriedades mecanicas
préximas as caracteristicas mecanicas do 0sso. Ja, no segundo caso, as propriedades

mais importantes séo as elétricas, para que, tanto o monitoramento quanto o estimulo
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sejam feitos de forma fiel e correta. Porém, em ambos os casos, os dispositivos néo
podem ser toxicos e devem ser biocompativeis, para evitar a rejeicao pelo organismo.

Tais caracteristicas s&o dificeis de se encontrar em um unico biomaterial.
Devido a isto, sdo desenvolvidas técnicas que tém como finalidade a juncdo de
propriedades de biomateriais, principalmente as propriedades mecanicas e biologicas.
Dentre essas técnicas, podemos citar o uso de aspersao térmica ou elétrica em
enxertos metalicos, ou, o cultivo de células organicas na superficie de implantes ou
equipamentos. Essas técnicas, apesar de distintas, possuem a finalidade de aliar a
biocompatibilidade de determinado biomaterial com as propriedades mecanicas,
fisicas ou dpticas de outros materiais.

Analisando-se as propriedades mecanicas, uma classe de materiais se
destaca das demais: os metais. Estes possuem uma grande gama de aplicagbes e
possuem propriedades mecanicas adaptaveis a cada necessidade. Dentre os varios
metais conhecidos e utilizados, temos o titdnio como um dos mais recorrentes na
producdo de implantes, gragcas a sua baixa corrosdo quando em contato com o
organismo e sua biocompatibilidade aceitavel.

No entanto, fatores como o custo elevado, a necessidade de diferentes
técnicas de fundicao e indices de dureza e resisténcia que podem sofrer melhorias,
tornam a busca por ligas alternativas de titanio uma crescente linha de pesquisa. Por
isso, nos ultimos anos, diversas ligas vém sendo estudadas como possiveis
alternativas ao uso do titdnio comercialmente puro (Ti CP) e, entre elas, damos
destaque para liga de titdnio, aluminio e vanadio (Ti-6Al-4V), chamada
comercialmente de ELI, bem como a liga de titanio, aluminio e nidbio (Ti-6Al-7Nb).

A primeira mostra uma grande aplicabilidade, visto que possui melhores
propriedades de resisténcia a fratura, microestrutura, dureza, limite de escoamento,
além de modulo de elasticidade quase igual ao Ti CP (BAUER, 2007).

Apesar de boas propriedades mecéanicas e propriedades biologicas
desejaveis, a superficie, tanto do Ti CP quanto da liga Ti-6Al-4V, pode ser modificada
submetendo o material a ataques basicos ou &acidos. Essa estratégia gera um
aumento da superficie de contato do implante com os tecidos biolégicos, melhorando
a biocompatibilidade com o corpo humano. Estas técnicas, além de melhorarem a
biocompatibilidade, geram uma facilidade na osteointegracdo (NIINOMI,
NARUSHIMA; NAKAI, 2015).
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Logo, o aumento da rugosidade superficial serve como locais de fixagao para
que o 0sso se desenvolva em cima do implante, gerando melhor fixagdo e, esta
mesma caracteristica, resolve um problema recorrente da utilizagdo de metais em

implantes: a grande diferenga entre o modulo de elasticidade entre a liga e 0 osso.

1.1 Objetivo geral

Submeter o Ti CP e a liga Ti-6Al-4V ao ataque basico com hidréxido de sodio
(NaOH), alterando os parametros (tempo de exposi¢céo e temperatura), e mantendo a
concentragcao constante de 5 M, para promover modificagdes superficiais em ambos
os materiais. Caracterizar, por meio de ensaios nao destrutivos, as propriedades

mecanicas da liga Ti-6Al-4V para uso como biomaterial, em comparagao com o Ti CP.

1.1.1 Objetivos especificos

Os objetivos especificos deste trabalho sao:

e Caracterizar a composi¢cdo quimica do titdnio comercialmente puro e
da liga de titanio, aluminio e vanadio através da técnica de
espectroscopia por energia dispersiva.

e Submeter o titdnio e a liga Ti-6Al-4V ao ataque basico, alternando os
parametros tempo de exposicdo e temperatura, na solugdo para uma
concentracéo fixa de 5 M de NaOH.

e Caracterizar o material utilizado através de técnicas de caracterizagao
de superficie, como microscopio eletrénico de varredura, microscopio
otico e perfildbmetro.

e Analisar os parametros utilizados e identificar o de maior sensibilidade
para produzir um aumento da superficie de contato, ou seja, o fator que

gera maior modificacao superficial.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Biomateriais
2.1.1 Definicdo de biomateriais

Definir o que € ou o0 que pode ser um biomaterial € uma tarefa complexa e
dificil, devido a grande variedade de aplicagbes que os biomateriais possuem.

Para Landuci (2016, p. 8), “um biomaterial € qualquer material biocompativel,
natural ou feito pelo homem, que € usado para substituicdo ou auxilio de parte de um
orgao ou tecido, enquanto em contato intimo com o mesmo”.

Em outras palavras, Park e Lakes (2007, p. 2) definem um biomaterial como
‘qualquer material usado para fazer dispositivos com a finalidade de substituir
parcialmente ou totalmente a fungdo do corpo de forma segura, confiavel, econébmica
e fisiologicamente aceitavel”.

Apesar de distintas as definicbes, podemos entender que um biomaterial é
uma substancia ou juncéo de substancias, oriunda da natureza ou feita em laboratdrio,
que é utilizada em contato com o organismo vivo, por tempo indeterminado, e que
pode possuir a finalidade de auxiliar ou substituir, parcialmente ou totalmente, o tecido

vivo de forma segura e confiavel.

2.1.2 Biocompatibilidade dos biomateriais

Dadas as definicdes acima, vimos que os biomateriais possuem um intimo
contato com o tecido vivo. Seja o contato a curto, médio ou longo prazo, uma
propriedade que todo material deve ter para que seja considerado para 0 uso como
biomaterial € a biocompatibilidade.

Segundo a Farmacopeia Brasileira (2019, p. 528), “A biocompatibilidade
refere-se a tendéncia desses produtos permanecerem, biologicamente, inertes,
quando em contato com o corpo.”

De tal modo, podemos definir a biocompatibilidade como sendo a capacidade
do material de entrar em contato com o organismo sem produzir respostas imunes
nao desejadas, reacbOes alérgicas e inflamagdes. Logo, temos que a
biocompatibilidade € um conceito complexo e dependente de varios fatores, como a
biofuncionalidade, bioinércia, bioatividade e bioestabilidade (CVRCEK; HORAKOVA,
2019).
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Para avaliar a biocompatibilidade de um determinado material, s&o realizados
varios testes com finalidade biolégica ou procedimentos que visam evitar a toxicidade
do material, como citotoxicidade, hemocompatibilidade, toxicidade reprodutiva,
biodegeneragao, entre outros (ANVISA, 2019).

2.1.3 Osteointegragao e sua importancia para os biomateriais

Outra propriedade importante a muitos biomateriais, principalmente os
implantes, € a osteointegragdo. A osteointegragdo € tida como o processo de
formacdo de um novo osso. De tal modo, depois de ocorrer o implante de um
biomaterial, este tem que ter a capacidade de se unir ao 0sso e as células adjacentes
provenientes deste processo (BAHRAMINASAB; HASSAN; SAHARI, 2010). A figura

1, exemplifica 0 caso do crescimento 6sseo sobre uma superficie porosa.

Figura 1 — Crescimento 6sseo sobre a superficie porosa de um componente femoral de titanio

Fonte: Karachalios 014)

O grau de sucesso de um implante ortopédico é medido através da integragao
do implante com o osso. Entdo, quanto maior for a capacidade de osteointegragéo,
mais estavel mecanicamente o implante estara e menores serdo as chances do

implante se soltar do osso. Para conseguir tal feito, deve-se evitar a adesao de fibrina,
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a vascularizagao e os micromovimentos que o implante pode sofrer (GEETHA et al.,
2009).

Estudos mostram que a porosidade do implante influencia diretamente na
osteointegragdo, pois, propicia mais pontos de ancoragem para este processo.
Sucintamente, podemos entender a porosidade como sendo o volume de espagos
vazios dividido pelo volume total da superficie (ROUQUEROL et al., 1994).

Leite (2011), abordou a influéncia da porosidade na facilidade ou n&o da
ligacdo osso-implante, em um estudo pratico a respeito da integragcdo de implantes
porosos de titdnio em coelhos. O autor inseriu 6 tipos de implantes de titanio, cada um
com diferentes graus de porosidade, sendo 3 deles com posterior tratamento
biomimético, em 6 coelhos diferentes. Segundo o autor, apds algumas semanas, foi
realizada a analise histomorfométrica (isto €, da formacdo e estrutura de tecidos
vivos), que retratou maior formacdo Ossea nos implantes porosos e tratados
biomimeticamente, e menor no implante 100% denso sem tratamento posterior
(LEITE, 2011).

Moreira (2013), realizou um estudo que buscava analisar a influéncia da
morfologia porosa do implante no processo de crescimento 6sseo, quando utilizado o
tithnio como material, e concluiu que a rugosidade, e consequentemente a formagao
de poros, realmente proporcionam melhor reparacdo 6ssea, maior formagao de
ligacbes entre osso e implante, além de citar o enorme potencial de otimizagcédo de
biomateriais porosos para o futuro (MOREIRA, 2013).

Além de tentar aumentar o numero de poros, a realizagdo de procedimentos
de recobrimento, como a aspersao térmica ou o recobrimento biomimético podem
auxiliar na osteointegracdo do implante, gerando maiores chances de sucesso em

implantes ortopédicos, médicos e odontoldgicos.

2.1.4 Processo de homologagao de novos biomateriais

Por se tratar de materiais que ficam em intimo contato com o organismo vivo,
a utilizagdo de biomateriais segue critérios rigorosos e especificos para cada uso.

A homologagao de novos biomateriais para uso comercial varia de pais a pais,
sendo que cada um possui um 6rgao de regulamentacéo proprio. No Brasil, o érgao
responsavel por regulamentar dispositivos médicos, remédios e correlatos é a
ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), na Europa temos a ECHC

(European Conference on Health Communication), nos Estados Unidos da América
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temos a FDA (Food and Drug Administration), etc. Porém, muitos destes 6rgaos
utilizam-se da ISO 10993 para basear as suas regras e leis (LANDUCI, 2016).

Devido a utilizagdo da mesma base, o processo de homologagéo € similar
entre a maioria dos paises. O primeiro passo € realizar o pedido de comércio no pais
ao qual se deseja comercializar o biomaterial junto com a agéncia de vigilancia
responsavel. Junto ao pedido, é necessario anexar testes laboratoriais e mecanicos
do biomaterial a fim de comprovar a seguranca de utilizagdo em seres vivos e
caracterizar suas propriedades para aplicagdo médica (PIRES; BIERHALZ; MORAES,
2015).

Caso a analise destes testes seja favoravel, o biomaterial torna-se legal e
pode ser comercializado no pais desejado. Ja na selegéo e projeto do biomaterial, o
responsavel deve-se atentar a algumas caracteristicas além das biologicas, como
resisténcia a corrosdo, ao desgaste, as propriedades mecanicas desejaveis e

necessarias, ao local a ser utilizado o biomaterial, entre outros.

2.1.5 Propriedades mecanicas dos biomateriais

As propriedades mecanicas dos materiais sao responsaveis por definirem seu
comportamento quando submetidos a esforcos e condigdes externas,
independentemente do tipo de esfor¢o aplicado. Para os biomateriais, algumas
propriedades mecanicas sdo importantes e até indispensaveis para determinadas
aplicagdes, pois, definem o desempenho que implantes terdo quando submetidos a
tensdes de tragao, compressao ou de cisalhamento. A tabela 1 mostra a importancia

das propriedades mecanicas para os biomateriais.

Tabela 1 — Propriedades mecénicas e sua importincia na aplicagdo de um biomaterial

Propriedade Grau de importancia

Limite de escoamento Importante

Limite de resisténcia a tracao Importante
Ductilidade Importante
Tenacidade a fratura Importante

Limite de fadiga Muito importante
Modulo de elasticidade Muito importante
Resisténcia a fluéncia Importante para polimeros
Resisténcia ao desgaste Muito importante

Fonte: Adaptado de Helsen e Breme (1998)

A importancia destas propriedades mecéanicas vem do significado de cada
uma delas para os materiais. Podemos definir o limite de escoamento como o valor

da tensdo em que o material deixa de ser deformado elasticamente (deformagao
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temporaria) para ser deformando plasticamente (deformacgéao permanente). Ja o limite
de resisténcia a tragao é o valor maximo de tensao suportado antes de sofrer a fratura
(HIBBELER, 2010).

Segundo Callister (2016, p. 168), a ductilidade “¢é uma medida do grau de
deformagao plastica desenvolvida até a fratura”. Ainda para Callister (2016, p. 170), a
tenacidade a fratura é tida como a “resisténcia de um material a fratura”. Ja o limite de
fadiga é uma propriedade mecanica muito importante para materiais que sofrem
esforcos ciclicos ou repetitivos, pois determina a quantidade de vezes que o material
ird suportar determinado esforgco sem que haja a ruptura (CALLISTER; RETHWISCH,
2016).

O moddulo de elasticidade ou o mddulo de Young pode ser visto como a
resisténcia apresentada pelo material ao ser deformado elasticamente. Ja a
resisténcia a fluéncia pode ser entendida como a resisténcia que um material possui
ao ser deformado plasticamente quando submetido a forcas estaticas e a
temperaturas altas. Os metais, em geral, ndo s&o sensiveis a fluéncia devido ao seu
alto ponto de fus&o; os polimeros, por outro lado, sdo geralmente sensiveis a esta
propriedade mecanica (CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

Por sua vez, a resisténcia ao desgaste pode ser dita como a resisténcia de
um biomaterial de ser degradado, gerando falhas e trincas. Sendo esta propriedade
de alta importancia, ja que o corpo humano é considerado como um ambiente hostil.

Para faciltar a comparagdo de algumas propriedades mecanicas,
principalmente entre grupos de materiais, podemos analisar o grafico de tenséao-
deformacao. A figura 2 explicita um grafico tensdo-deformagao para um material ductil,
similar aos metais, gerado através de um ensaio de tragdo, e suas respectivas

propriedades, as quais estdo descritas abaixo na prépria figura.
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Figura 2 — Exemplo de propriedades mecénicas
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Fonte: Hibbeler (2010)
2.1.6 Tipos de biomateriais e suas aplicagdes

Atualmente, todos os biomateriais existentes e utilizados pertencem as
mesmas classes dos demais materiais. No geral, esses materiais podem ser
enquadrados nas categorias que se segue: metalicos, ceramicos, poliméricos e
compositos. Devido ao objetivo do presente trabalho, descreveremos de forma mais
detalhada as caracteristicas dos biomateriais metalicos.

Desde simples fios e instrumentagao para procedimentos cirurgicos até placas
de fixacao e pinos, os metais sdo pecas fundamentais para que se torne possivel a
realizacdo de implantes e quaisquer componentes que sofram esforgos.

Historicamente, os metais comecaram a ser utilizados para aplicagcdes em
implantes médicos somente no século XIX, juntamente com a expansao da revolugao
industrial. Inicialmente, utilizavam-se os metais apenas em implantes de ossos longos,
porém, no ano de 1860, as técnicas assépticas implementadas fizeram com que
cirurgias utilizando fios e pinos obtivessem sucesso e comegassem a ser utilizadas
em tratamentos de fraturas ortopédicas (LANDUCI, 2016).

Os metais sdo a classe mais utilizada em procedimentos médicos e sua
preferéncia se justifica através de suas propriedades mecanicas elevadas. Muitas
destas caracteristicas encontram-se em valores altos quando comparados a outros
materiais, a exemplo da tensdo de escoamento que, em média, assume valores de
800 MPa ou mais.
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Outra caracteristica extremamente importante dos metais séo os processos
de fabricagao e a viabilidade econémica. Os metais podem ser fabricados através de
varios processos comuns como usinagem, conformagdo e fundicdo. Essa
possibilidade traz aos metais uma gama enorme de formas e tamanhos, podendo se
adaptar a cada caso particular sem dificuldades. Ja a viabilidade econdmica é um fator
importante quando a produgédo daquele material estiver em escala comercial. Logo,
este é um fator a se atentar, e muitos metais cumprem esse quesito econémico. Além
da utilizacdo em implantes, os metais sao utilizados na confec¢ao de instrumentos
utilizados por profissionais da area da saude como pingas, sondas, agulhas e etc.

Devido a essas propriedades mecanicas, os metais sao geralmente
escolhidos na area ortopédica, pois, podem substituir os ossos através de pinos e
placas, tendo também uma ampla utilizagdo na area odontolégica, quando citamos
procedimentos como implantes dentarios e tratamentos ortodénticos. Entretanto,
apesar de possuir propriedades mecanicas elevadas, para aplicagdo como
biomaterial, € necessario que o material desejado possua propriedades mecénicas
proximas as do osso cortical. Tal similaridade é importante para evitar concentragao
de esforgos no implante e garantir que tanto o implante como o osso irdo se comportar
de forma semelhante quando submetido a esforgcos externos. A tabela 2 exemplifica
algumas propriedades mecanicas de ligas metalicas utilizadas principalmente na

confecgéo de implantes.

Tabela 2 — Propriedades mecénicas de algumas ligas

Materiais Modulo de Limite de resisténcia Tenacidade a fratura

elasticidade (GPa) a tragédo (MPa) (MPa.m'2)

Ligas Co-Cr-Mo 240 900 — 1540 aprox. 100

Aco inox 316L 200 540 — 1000 aprox. 100

Ligas de Ti 105 - 125 900 aprox. 80
Ligas de Mg 40 - 45 100 — 250 15-40
Ligas de Ni-Ti 30-50 1355 30-60
Osso cortical 10 - 30 130 — 150 2-12

Fonte: Long e Rack (1998)

Em casos mais especificos, os metais chegam a ser utilizados na confecgao
de dispositivos neurais alocados em cranios e na coluna, devido a alta condutividade
elétrica que eles possuem, gracas aos seus elétrons livres.

O principal critério de falha associado a um biomaterial metalico € a oxidacao.
O corpo humano é um ambiente de trabalho muito diferente das condigdes normais

de atuagdo. Logo, para a utilizagdo de um biomaterial, € necessario se atentar a
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quesitos como acidez e poder de corrosdao dos ambientes onde os mesmos serao
implantados. Por terem grande afinidade em produzir 6xidos, os metais sofrem
oxidacdo quando estdo em contato com solugdes aquosas. Para que esta oxidagcao
nao ocorra, existem tratamentos e elementos de liga que visam evitar esse efeito, visto
que tal acontecimento é maléfico ao implante e, consequentemente, a saude do
paciente.

A escolha da liga utilizada e dos tratamentos feitos a cada biocomponente
varia de acordo com sua utilizagao, pois, cada 6rgdo humano possui um pH unico e
caracteristicas variaveis. Portanto, um metal que é excelente na substituicdo 6ssea
pode nao ser a melhor escolha quando a intengao é se produzir um implante neural.

Dentre os varios metais e ligas existentes, os metais que recebem destaque
sdo o titdnio e suas ligas derivadas, os acos inox, as ligas de cobalto, ligas de
magnésio e tantalo, sendo a liga de tantalo a mais rara dentre as ligas supracitadas.
A tabela 3 traz aplicagbes para algumas ligas metalicas comumente utilizadas, desde
instrumentos cirurgicos até eletrodos, permeando os implantes e restauragdes
odontoldgicas.

Tabela 3 - Metais e suas aplicagdes como biomateriais

Metal ou liga Aplicacdes
Aco inox 316L Fixacao de fraturas, stents, instrumentos cirargicos

Substituicdo de ossos e articulagdes, implantes

Ti CP, Ti-Al-V, Ti-Al-Nb, Ti-13Nb-13Zr e . ~
dentarios, encapsulagdo de marca-passo

Ti-Mo-Zr-Fe
Substituicdo de ossos e articulagdes, restauragoes e
Co-Cr-Mo, Cr-Ni, Cr-Mo implantes dentarios, valvulas cardiacas
Ni-Ti Placas 6sseas, stents, fios ortodénticos

Ligas de ouro, amalgama de Hg-As-Sn Restauragbes dentarias

Prata Agente antimicrobiano

Platina e Pt-Ir Eletrodos
Fonte: Pires, Bierhalz e Moraes (2015)

2.2 Ligas de titanio

Proveniente da categoria dos biomateriais metalicos, o titanio (Ti) recebe
destaque como sendo o metal mais consumido na confecgéo de implantes e proteses.
Sua preferéncia de utilizacdo se credita as suas boas caracteristicas como: relagao
massa sobre volume baixa (4,5 g/cm?3), resisténcia a corrosdo alta, boa
biocompatibilidade e médulo de elasticidade baixo (COELHO, 2013).
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Tais caracteristicas fazem com que o titdnio apresente boa empregabilidade
em muitas aplicagdes, além do uso como biomaterial. Outras aplicagdes do titanio
incluem a confeccéo de pecas para avides e foguetes, gracas a sua densidade baixa
e resisténcia a tragdo considerada alta, podendo chegar a 1400 MPa (CALLISTER,;
RETHWISCH, 2016). A tabela 4 traz as composigdes, as propriedades mecanicas e

as aplicagdes de algumas ligas comuns do titanio.

Tabela 4 — Composicao, propriedades mecénicas e aplicagcoes de algumas ligas de titdnio

Propriedades Mecéanicas

Médias
Limite de .
. A Limite de
Nome Composicdo Resisténcia L "
o = Escoamento Aplicagdes Tipicas
Comum (%) a tracao (MPa)
(MPa)
Protetores de motores a jato, carcagas
de avides, equipamentos resistentes a
Nao ligada 99,5 Ti 240 170 corrosao para a industria naval e de
processamento quimico.
Carcacgas e anéis de motores de turbina
5Al 2 5Sn a gas, equipamentos para
Ti-5Al-2,5Sn V7 ! 826 784 processamento quimico que exigem
restante Ti AP . N
resisténcia até temperaturas de 480 °C.
8AL 1Mo Pecas forjadas para componentes de
Ti-8Al-1Mo- ’ : motores a jato (discos, placas e
1V, restante 950 890
1V Ti conectores de compressores).
Implantes e préteses de alta resisténcia,
6Al 4V equipamentos para processamento
Ti-6Al-4V P 947 877 quimico, componentes estruturais de
restante Ti x
fuselagens de avibes.
Aplicagbes nas fuselagens das
Ti-6A1-6V- 6Al, 2Sn, 6V, carcacgas de motores de foguetes e nas
oSn 0,75Cu, 1050 985 estruturas de fuselagens de alta
restante Ti resisténcia para avides.
Melhor combinagao de alta resisténcia e
tenacidade entre todas as ligas de
10V. 2Fe titAnio  comerciais; usada para
Ti-10V-2Fe- 3Al, restante 1223 1150 aplicagdes Qque exigem unlfor~m|dade
3Al Ti das propriedades de tragdo na

superficie e no centro do material;
componentes de alta resisténcia das
fuselagens de avides

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwish (2016)

Apesar das propriedades mecanicas boas, o titanio apresenta uma alta

reatividade quimica em temperaturas elevadas,

fazendo com que fossem

desenvolvidas técnicas nao convencionais de produg¢ado, acarretando um custo
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superior de produgdo quando comparada a varias outras ligas (CALLISTER;
RETHWISCH, 2016; COELHO, 2013).

2.2.1 Microestrutura das ligas de titanio

Diferentemente dos acgos inoxidaveis, em que o emprego de elementos
quimicos tem como fungdo melhorar a resisténcia a corrosdo da liga, os elementos
quimicos utilizados para o titdnio tém como finalidade melhorar as propriedades
mecanicas da liga, visto que o titénio ja mostra resisténcia a corrosao considerada alta
(LANDUCI, 2016).

A temperatura ambiente, o Ti CP demonstra uma estrutura de cristal
conhecida como hexagonal compacta, chamada de fase a. Ao ser aquecida a
temperaturas superiores a 883 °C, sua estrutura cristalina é reorganizada para uma
estrutura cubica de corpo centrado, chamada de fase B. Devido a alteragdo da
estrutura do cristal, o titanio, juntamente com suas ligas, € organizado em 4
classificagdes: a, quase a, a+f3 e B (LANDUCI, 2016; SEDANS, 2019). A figura 3

mostra as microestruturas apresentadas pelo titanio.

Nota: (a) Liga a recozida. (b) Ti-6Al-4V, liga a+, recozida. (c)
Liga B recozida. (d) Ti-6Al-4V, tratado termicamente a 1650 °C.
Fonte: Park e Bronzino (2002)

A temperatura de troca de fase a para fase B € muito sensivel a presenca de
outros elementos, onde estes sdo chamados de estabilizadores da fase a ou 3. Os
estabilizadores da fase a ajudam a aumentar a temperatura de alteracao da estrutura
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cristalina do titdnio comercialmente puro, ja os estabilizadores da fase  ajudam a
reduzir a temperatura de alteragédo da estrutura. Os principais elementos que ajudam
a aumentar a temperatura de troca de microestrutura sdo o nitrogénio, oxigénio,
aluminio e carbono, ja o principal estabilizador da fase 3 € o hidrogénio e o vanadio
(LANDUCI, 2016; SEDANS, 2019).

2.2.2 Classificagao de ligas de titanio

O Ti CP, também conhecido como nao ligado, € subdivido em 4 graus, onde
a principal diferenca esta na existéncia e na concentragao de elementos de liga como
nitrogénio, carbono, hidrogénio, entre outros (SEDANS, 2019). A classificacdo do

titdnio e suas ligas em fungdo da concentragéo de soluto esta explicitada na tabela 5.

Tabela 5 — Classificagdo do titanio de acordo com a concentracio de soluto

Elemento Grau 1 Grau 2 Grau 3 Grau 4
Nitrogénio 0,03 0,03 0,05 0,05
Carbono 0,10 0,10 0,10 0,10
Hidrogénio 0,015 0,015 0,015 0,015
Ferro 0,20 0,30 0,30 0,50
Oxigénio 0,18 0,25 0,35 0,40

Titanio Balango Balango Balango Balango

Fonte: ASTM (2006)

Dentre as varias ligas existentes do titanio, a liga de Ti-6Al-4V, classificada
como a+f3, recebe cerca de 45% de toda a produgao de titdnio mundialmente. Atras
desta liga, temos o titdnio comercialmente puro, que recebe aproximadamente 30%
da producao e as demais ligas somam o valor restante de 25%. Como biomaterial, a
liga Ti-6Al-4V e o Ti CP sao mais utilizadas devido as suas propriedades mecanicas
(LANDUCI, 2016).

2.2.3 Liga Ti-6Al-4V

Composta por titanio, 6% de aluminio e 4% de vanadio, a liga Ti-6Al-4V pode
ser classificada como parte da primeira geragcao das ligas de titdnio, as quais séo
responsaveis por grande parte da produgao total de titanio do planeta (SUAREZ et al.,
2011). Tais materiais metalicos tém sido utilizados desde os anos 60 em aplicagbes
como biomaterial. Com o passar dos anos, a liga composta pelos trés elementos se
tornou um potencial substituto ao elemento puro gragas a sua resisténcia elevada.

Esta liga também recebe o nome de UNS R56400, TC4, Ti64, ou também
ASTM Grau 5 (CHU; LU, 2013). Sua descoberta e os primeiros estudos a seu respeito
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comegaram em 1950, no Arsenal de Watertown, onde a busca pelo material que
tivesse alta resisténcia especifica, resisténcia a corrosédo alta e baixa densidade era
constante para obtenc&o de vantagem na industria aeronautica. Posteriomente, o local
se tornaria o Laboratério de Pesquisa do Exército Americano, localizado em Adelphi,
no estado de Maryland (GOOCH, 2010).

A principal justificativa para as melhores propriedades é a existéncia de
ambas as fases, alfa (a) e beta (B), na temperatura ambiente, algo que n&o ocorre
com o titanio comercialmente puro, pois, este apresenta fase alfa a temperaturas
abaixo de 883°C, como comentado em tépicos anteriores. A formacao de ambas as
fases proporciona vantagens mecanicas e quimicas em relagdo a outras ligas de
titdnio, como a maior facilidade de trabalhabilidade do material, que se refere a maior
capacidade de deformacgdo plastica sem a ocorréncia de fraturas (LUTJERING;
WILLIAMS, 2007).

Essa formacéao bifasica se deve a presenca de aluminio e vanadio em sua
composi¢do. O primeiro é conhecido como um estabilizador de fase a, e o segundo,
um estabilizador de fase [3; justificando a apresentagdo de duas fases na liga a
temperatura ambiente (PARR; GARDNER; TOTH, 1985). As estruturas cristalinas
formadas sdo a hexagonal compacta, presente na fase alfa e a cubica de corpo

centrado, na outra fase apresentada pelo titanio (JESUINO et al., 2001).

2.2.3.1 Propriedades mecénicas gerais da liga Ti-6Al-4V

Veiga, Davim e Loureiro (2012), em um estudo comparativo das propriedades
mecanicas do Ti CP e de sua liga com aluminio e vanadio, chegaram aos seguintes

dados de modulo de Young, tensdo de escoamento, resisténcia a tracédo e dureza

Vickers.
Tabela 6 — Propriedades mecénicas da liga Ti-6Al-4V e Ti CP grau 4
Propriedades Mecéanicas Ti-6Al-4V Ti CP grau 4
Maodulo de elasticidade (GPa) 110-140 100-120
Tensao de escoamento (MPa) 800-1100 480-655
Resisténcia a tracdo (MPa) 900-1200 >550
Dureza Vickers (HV) 300-400 260

Fonte: Veiga, Davim e Loureiro (2012)

A tabela 6 comprova os melhores valores das propriedades mecanicas
presentes na liga de titanio em relagado aos Ti CP, creditado a existéncia de outros

componentes quimicos.
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A figura 4 ilustra um diagrama de fase da liga Ti-6Al, representado pelo grafico
da temperatura em dependéncia da porcentagem de vanadio. A linha pontilhada
situada em 4% de vanadio possibilita a analise da microestrutura da liga supracitada,

assim, mostrando a presenca das duas fases, alfa e beta.

Figura 4 — Diagrama de fase da liga Ti-6Al com diferentes teores de vanadio
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Fonte: Swarnakar, Van Der Biest e Baufeld (2011)

Segundo Siebert (2017), as propriedades mecanicas de maior valor nas ligas
do titdnio sdo a resisténcia mecanica, a tenacidade e a ductilidade. A liga Ti-6Al-4V
combina as resisténcias mecanica e a corrosao com facilidade de conformacéo e facil
usinagem. Além disso, € considerado um material leve e, por isso, chamou a atengao
para uso pela industria aeronautica, automobilistica, e para uso em proteses e
implantes.

Bauer (2007), em um estudo comparativo entre as propriedades mecénicas
do Ti CP e da liga, fundidos com concentragdes diferentes de argdnio, obteve valores
também para o limite de proporcionalidade e para o alongamento dos dois materiais,

representados na tabela 7.

Tabela 7 — Propriedades mecénicas da liga Ti-6Al-4V e Ti CP

Propriedades Mecanicas Ti-6Al-4V Ti CP
Limite de proporcionalidade (MPa) 892,8+ 77,6 4258 £ 77,1
Alongamento (%) 1,9+0,7 17,8 + 4,8

Fonte: Bauer (2007)

E possivel notar que o limite de proporcionalidade da liga foi mais que o dobro

em relagao ao titdnio comercialmente puro, bem como a média do alongamento do



27

titdnio foi bem maior que o alongamento demostrado pela liga. Isso nos permite
concluir que, em geral, para o uso como biomaterial, o Ti-6Al-4V se torna uma 6tima
alternativa.

Além disso, a liga possui indices elevados de resisténcia a corrosdo em
decorréncia da formacgéo de oxido de titanio, composto este, que tem a funcao de
proteger o material contra ambientes agressivos (RAMIRES; GUASTALDI, 2002).

2.2.3.2 Técnicas de recobrimento utilizadas na liga Ti-6Al-4V

Entre as principais técnicas de modificacdo de superficie ja utilizadas na liga
Ti-6Al-4V, podem ser citados diferentes tipos de recobrimentos especiais depositados
na superficie do material. Entre eles, destacam-se o recobrimento metalico por
aspersao térmica com cobalto, niquel, cromo, aluminio e itrio (Co-Ni-Cr-Al-Y) e o
recobrimento com hidroxiapatita (HA) por deposi¢ao eletroquimica ou pelo método sol-
gel (BRIGUENT et al., 2012, NICOMEDES, 2017, AVES et al., 2008).

O recobrimento com Co-Ni-Cr-Al-Y tem como objetivo melhorar a resisténcia
ao desgaste, melhorar a resisténcia a corrosdo e também funcionar como uma
barreira contra incompatibilidades quimicas e biologicas, quando aplicado como
revestimento em implantes (PAREDES, 2012).

Um problema comum que ocorre em ligas com a presencga de titédnio é o
aumento da solubilidade do oxigénio, gerando perda de titdnio e na criagdo de uma
pelicula dura e fragil na superficie. Briguente et al. (2012) utilizaram o recobrimento
com Co-Ni-Cr-Al-Y na liga de titanio e obtiveram melhoras significativas nos dados de
fluéncia, reduzindo o risco da permeacao de oxigénio. A camada metalica aplicada
pelos autores na superficie da liga possuia 0,127 mm de espessura, e, depois do
recobrimento, as amostras sofreram ensaios de fluéncia, os quais demonstraram que
o tratamento superficial conferiu as amostras maior resisténcia a deformacao.

O recobrimento com hidroxiapatita por deposicao quimica (ou eletroforese) foi
utilizado na liga de titdnio por Nicomedes (2017) e por Sena et al. (2001). Nesta
técnica, a busca é pela melhoria nas propriedades da hidroxiapatita, principalmente
mecanica, como a resisténcia e a conformabilidade sem prejudicar a sua
biocompatibilidade. A diferenca em ambos os estudos é que, no primeiro, foi
incorporado 6xido de grafeno na eletroforese, e, no segundo, foi realizada a
eletroforese sem nenhuma incorporagao (NICOMEDES, 2017, SENA et al., 2001).
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Nicomedes (2017) concluiu que a incorporagao de 6xido de grafeno ao filme
de hidroxiapatita gerou uma criagdo de revestimentos continuos e homogéneos
quando comparado aos corpos de prova sem tratamento superficial. Além disso, apds
ensaios, foi possivel perceber que a biocompatibilidade do material ndo foi alterada e
que houve uma melhora na resisténcia ao desgaste, quando comparadas aos
revestimentos de hidroxiapatita pura e substrato de titanio.

Sena et al. (2001), realizaram um estudo de recobrimento com hidroxiapatita
em implantes odontoldgicos feitos da liga de titdnio com aluminio e vanadio, pelo
processo de eletroforese, utilizando uma substancia alcodlica. Segundo os autores,
os implantes mostraram bom acabamento ao serem analisados no MEV e nao foram
vistas rebarbas ou outras particulas superficiais.

Na figura 5 esta retratada a microscopia em MEV da superficie de
hidroxiapatita recoberta, onde € possivel notar a homogeneidade do recobrimento,
com aspecto craquelado e pouquissimas particulas grosseiras cobrindo a superficie
do implante (SENA et al., 2001).

Figura 5 - Micrografia do recobrimento obtido por eletroforese em implantes de Ti-6Al-4V

Outra técnica de modificacdo de superficies com hidroxiapatita € o
recobrimento com ceradmicas bioativas. Entre elas, destaca-se o processo sol-gel, que
tem como objetivo a transicdo do sistema de superficie de sol para gel, contribuindo
assim para a sua estabilizagao. Avés et al. (2008) utilizaram esta técnica em chapas
de Ti-6Al-4V e também em hastes femorais compostas pela liga metalica, visando
minimizar a chance de descolamento da camada de hidroxiapatita devido a sua

elevada espessura, buscando facilitar e acelerar o processo de osteointegragao.
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Os resultados obtidos pelos autores foram satisfatorios. Na figura 6, obtida via
microscopio eletrébnico de varredura, € possivel notar uma camada superficial
razoavelmente uniforme gerada pelo recobrimento sol-gel. Algumas porosidades e
trincas foram percebidas em decorréncia da diferenca de contragdo do recobrimento
e da liga metalica (AVES et al., 2008).

Figura 6 - MEV da chapa de Ti-6Al-4V recoberta pelo processo sol-gel

2.2.3.3 Biocompatibilidade do titdnio e suas ligas

Williams (2001), trouxe uma definicAo de biomateriais em termos de
biocompatibilidade. Para ele, a biocompatibilidade é “a capacidade do material de
funcionar com uma resposta biolégica apropriada do hospedeiro a aplicagcéao
especifica que se propde.” Um dos principais motivos para a boa biocompatibilidade
do titdnio é a existéncia espontanea de uma pelicula inerte, sem reacado quimica e
aderente, de Oxido (TiO2) na superficie histolégica. Esta camada solida cresce
involuntariamente, proporcionando a resisténcia a corrosao.

Tong et al. (2011) classificam o Ti CP e liga tratadas como biologicamente
inertes, pois, permanecem sem alteragdes ao entrarem em contato com organismos.
Isso acontece, pois, o corpo humano entende o material como invasor e realiza o
isolamento do implante com uma camada de fibra, que torna a prétese ou o implante
inerte ao organismo, sem nenhuma reagao adversa ao ambiente em que foi instalado.

Algumas preocupagdes tém surgido devido a performance da liga com
aluminio e vanadio a longo prazo no corpo humano, com relagdo ao desprendimento
de elementos de liga no organismo, que podem desencadear complicagbes como
reagdes alérgicas e problemas neuroldgicos. Para evitar tais efeitos, estdo sendo

desenvolvidos tratamentos superficiais com ataque acido, o que pode remover
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seletivamente porcentagens de aluminio e de vanadio da superficie da liga,
enriquecendo-a com titanio e minimizando efeitos toxicos (ANDRADE et al., 1999).
Outra técnica comumente utilizada é o pré-revestimento com hidroxiapatita
por método biomimético, ou seja, o desenvolvimento de hidroxiapatita na parte externa
da liga em um meio que visa imitar o organismo, contendo elementos como calcio e
fésforo. A combinagdo do pré-revestimento de hidroxiapatita com o ataque acido
obteve resultados comprovados por Andrade et al. (1999), os quais concluiram que
estes dois tratamentos podem promover a ligagao osso-implante semelhante a ligagéo

osso-implante de um implante feito de Ti CP.

2.2.4 Alteracdes superficiais em implantes

Apesar de apresentarem caracteristicas mecanicas desejaveis e
propriedades bioldgicas indispensaveis, o Ti CP e suas ligas podem ser melhorados
através de ataques superficiais, como destacado anteriormente. Devido a ampla
utilizacdo deste elemento e suas ligas, principalmente para componentes que
necessitam de resisténcia alta, estes metais sdo geralmente utilizados em contato
com o tecido 6sseo. Estudos apontam que, ao entrar em contato com o meio vivo, a
ligacdo entre implante e tecido é formada por meio de proteinas de fixagdo e
proliferagdo celular, semelhantes a osteoblastos (ERIKSSON; NYGREN, 2001,
ZHANG et al., 2010).

Nos tratamentos em que ha a incorporagcao de particulas no metal, como o
jateamento de areia e/ou granalha, a superficie externa do titdnio mostrou a existéncia
de pequenas particulas do jateamento, o que pode ser uma preocupagdo no
desempenho de formagéo das células fixadoras osso-implante geradas pelo corpo
humano (OLIVARES-NAVARRETE et al., 2012).

Zhang et al. (2010) combinaram a técnica de jateamento superficial com um
ataque acido posterior nas amostras, encontrando uma solugao para tal problema e
trazendo resultados promissores. Segundo os autores, o contato osso-implante foi em
torno de 65%, afirmando uma osteointegragao relativamente boa, quando implantes
hidrofilicos de titanio jateados com areia e acido foram usados em um estudo de 6
meses.

Com isso, o ataque acido e, posteriormente, o ataque basico surgiram como
uma alternativa para tratamentos que envolviam pequenas particulas nas superficies

das amostras. Além de serem menos agressivos para o metal e mais simples de
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serem realizados, esses ataques geraram resultados convincentes, conferindo maior
rugosidade subcrénica ou nanocrénica as superficies do titanio (PATTANAYAK et al.,
2011).

Tais ataques sao iniciados por um lixamento prévio das amostras, seguidos da
lavagem dos metais e posterior imersdao em um acido ou base forte, a temperatura
ambiente ou elevada, por um periodo de tempo determinado. Como as substancias
utilizadas no ataque sao classificadas, em sua maioria, como fortes, seu potencial de

modificacdo de superficie é alto, proporcionando os resultados esperados.

2.2.4.1 Ataque acido como técnica de alteracdo superficial

O ataque acido possui um vasto campo de estudos e experimentos, com
destaque para o tratamento utilizado por Lario et al. (2018), onde os autores
realizaram um duplo ataque acido nas ligas Ti-6Al-4V e Ti-35Nb-10Ta-1.5Fe,
utilizando primeiramente o acido fluoridrico (HF) e posteriormente uma combinagao
deste mesmo acido com o acido cloridrico (HCI) para realizagdo do ataque.

Segundo os autores, o resultado foi satisfatorio, e concluiu-se que o tratamento
acido em duas etapas, chamado de duplo ataque acido, alterou a topografia da liga e
aumentou a area de superficie. Devido a microestrutura bifasica dos materiais, os
resultados tiveram variagao de rugosidade em algumas regides: a regido de fase a+f3
possuiu maiores valores de rugosidade média devido a menor resisténcia quimica
desta formacdo, e a regido B resultou em menores valores dos parametros de
rugosidade. Na figura 7, pode-se perceber uma camada externa nao-uniforme do
material que sofreu ataque, gerando maior superficie de contato.
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Nota: (a) aumento de 100x e (b) aumento de 1500x
Fonte: Lario et al. (2018)
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Os autores também analisaram as amostras pré e pos ataque no microscopio
optico e no perfildbmetro, e os resultados seguiram a mesma linha do MEV, onde na
figura 8 é possivel perceber uma superficie rugosa formada pelo ataque.

Figura 8 — Microscépio optico e perfildmetro, pré e pés ataque acido na liga Ti-6Al-4V
B)
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Nota: imagens obtidas no (a) microscoépio 6ptico pré-ataque, (b) rugosimetro pré ataque, (c)
microscopio optico poés-ataque e (d) rugosimetro pés ataque
Fonte: Lario et al. (2018)

Além do HCI e do HF, outros acidos também foram utilizados para o ataque,
como 0 HNO3, H2SO4 e H202. Todos convergindo para os resultados esperados de
aumento de rugosidade superficial e facilitando a produgéo de proteinas agregadoras
osso-implante (LARIO et al., 2018, CHAUHAN; KOUL; BHATNAGAR, 2021).

2.2.4.2 Ataque basico como técnica de alteracdo superficial

Ainda que nao tdo amplamente estudado e utilizado como o ataque acido, a
técnica de modificagao utilizando bases fortes também forneceu resultados potenciais
na alteragao superficial. Hsu et al. (2017) atacaram o titdnio puro e a liga Ti-5Si
utilizando NaOH 5M puro e diluido em agua a temperatura de 60°C durante 24h e,
apos o ataque, trataram os corpos de prova em forno até a temperatura de 650°C pelo

periodo de 3 horas, e perceberam alteragdes superficiais, demonstradas na figura 9.
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Nota: (a) ndo atacada (As-cast), (b) atacadas com NaOH (N), (c) atacadas com NaOH e agua (N-
w)
Fonte: Adaptado de Hsu et al. (2010)

Segundo os autores, ocorreu a formagao de uma camada de titanato de sédio
na superficie. Assim, os substratos tratados formaram uma pelicula de apatita densa
e uniforme proxima ao osso em suas superficies, com porcentagem de ions muito
semelhante a de ions do plasma existente no sangue humano. Isso indica que os
metais alcalinos e tratados termicamente se ligam ao osso humano através da
camada de hidroxiapatita (HA) semelhante ao tecido ésseo formada em suas
superficies no corpo.

Além disso, a estrutura da superficie mudou gradualmente desde a camada
mais externa para a camada interna de titanio e suas ligas, através de camadas de
titdnio e de oxido de titanio. Isso indica a forte ligagdo da camada de apatita ao metal,
além de facilitar a transferéncia de estresse do osso para os implantes. Assim, os
autores concluiram que a modificagado quimica da superficie permite maior campo de
utilizagao do titdnio como biomateriais, assim como ampliou o campo de utilizagao de
sua liga também, mesmo sob a acao de forgas externas como tracado e compressao.

Tas e Bhaduri (2004) foram os primeiros a desenvolver um processo de duas
etapas, semelhante ao ataque acido de Lario et al. (2018), que se baseou em
primeiramente imergir as amostras de titdnio em uma solug¢ao de 5 M de KOH com pH
6,5 a 60 °C por 24 h, e 600 °C, seguido de um aquecimento por 1 h a 600°C, e
posteriormente pelo revestimento dessas superficies com a mesma base, agora com
pH ajustado com NaHCOz3 para 7,3. Apds os tratamentos, notou-se maior rugosidade
superficial e formacgao de topografias submicrénicas, com criagao de uma pelicula de
fosfato de calcio apatitico. Na figura 10, é possivel ver claramente que a superficie do

metal se tornou imperfeita, gerando os resultados esperados.
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Figura 10 — MEV da superficie da liga Ti-6Al-4V que sofreu ataque basico de KOH 5M e

Fonte: Tas e Bhaduri (2004)
Kim et al. (2013) realizaram o ataque basico utilizando solu¢des de NaOH 5M
e KOH 5M na superficie do titanio, variando as temperaturas de 37°C, 60°C e 90°C,
por 24h e concluiram que, quanto maior a temperatura utilizada para imersao do metal
no ataque basico, maior a superficie de contato gerada. Os ensaios de Raio-X
realizados mostraram que, independentemente da base forte utilizada para o ataque,
a superficie foi modificada conforme o esperado e produziu resultados satisfatorios.

Zhao et al. (2020) foram além, e combinaram a técnica do ataque basico com
posterior tratamento térmico e finalmente ataque acido no titanio comercialmente puro.
A base utilizada foi o NaOH, os acidos utilizados foram o H2SO4 e o HCI, e o
aquecimento realizado foi a 600°C por 1h. Além disso, os autores ainda imergiram as
amostras em solugao que visa imitar o fluido corporal para analisar a formacéao celular
e gerar uma estrutura biologicamente ativada na parte externa do titanio
comercialmente puro.

Os dados obtidos comprovam a existéncia de um revestimento de rede porosa
fina e uniforme de titanato de sdédio e TiOz2, que foi formado pela combinacdo dos
métodos, os quais apresentaram boa adesao e resisténcia a corrosdo. Segundo os
autores, tal combinacao de tratamentos superficiais e térmicos tem uma facilidade na
producédo de hidroxiapatita (HA) em fluido corporal simulado (SBF). Além disso, a
apatita formada no revestimento proporcionou potencial de boa estabilidade a longo
prazo. A figura 11 mostra a comparagéo de uma técnica para o Ti CP (ataque basico),
onde o resultado ja foi convincente, com a combinacdo das trés outras técnicas

(ataque basico, seguido de ataque acido e tratamento térmico).
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Figura 11 — MEV da superficie do Ti CP

T 1@

Nota: (a) Ti CP que sofreu ataque basico e (b) Ti CP que sofreu ataque bésico, ataque acido e
tratamento térmico
Fonte: Zhao et al. (2020)
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3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Os materiais selecionados para a analise experimental do presente trabalho
foram escolhidos devido a sua abrangente utilizagdo no mercado de biomateriais
metalicos, principalmente na confecgdo de implantes. Para tal, foi utilizada a liga Ti-
6Al-4V e o Ti CP, fornecida pela Empresa Acnis do Brasil.

3.1 Preparagao das amostras
3.1.1 Corte das amostras

Para a realizagdo dos experimentos, inicialmente as chapas de Ti CP e da liga
Ti-6Al-4V foram cortadas nas dimensdes 20x100x3 mm, com auxilio da guilhotina TG
256 da fabricante Clark Machine disponivel no Laboratério de Conformagao Mecanica
da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana, Campus Ponta Grossa (UTFPR-

PG). A guilhotina utilizada esta demonstrada na fotografia 1.

Fonte: Autoria prépria (2022)

Apos realizado o corte, as chapas foram submetidas novamente ao corte na
guilhotina para obter amostras com dimensdes aproximadas de 20x20x3 mm. Tais
medidas foram escolhidas com base nas dimensdes necessarias dos equipamentos
para caracterizagdo. Algumas amostras ndo puderam ser cortadas na guilhotina
devido ao seu tamanho reduzido, impossibilitando o travamento da amostra na
maquina. As amostras que nao puderam ser cortadas na guilhotina foram cortadas

utilizando a cortadeira de precisao Buehler Isomet 4000, com um disco abrasivo de
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corte com 0,8 mm de espessura, um avango de 1,5 mm/min e rotagao de 4000 rpm.
A fotografia 2 demostra a cortadeira de precisao utilizada na preparagao destas
amostras, estando o equipamento disponivel no Centro de Caracterizagao
Multiusuario C*MMa.

Fotografia 2 — Cortadeira de p'reciséo Buehler Isomet 4000

Fonte: Autoria prépria (2022)

Este processo rendeu amostras com dimensodes aproximadas de 20x20x3 mm

tanto da liga Ti-6Al-4V, quanto do titanio comercialmente puro.

3.1.2 Lixamento superficial das amostras

Apos o corte, as amostras passaram para o processo de lixamento com o
auxilio da lixadeira e politriz semiautomatica Buehler Beta, presente no Centro de
Caracterizacdo Multiusuario C*MMa da UTFPR-PG. Antes de iniciar o processo de
lixamento superficial, todos os corpos de prova foram submetidos a um lixamento
lateral com a lixa de 80 GR com a finalidade de reduzir os cantos vivos das amostras
e retirar possiveis rebarbas oriundas do processo de corte. Depois de finalizado o
processo de retirada das rebarbas, iniciou-se o processo de lixamento superficial. A

lixadeira politriz semiautomatica Buehler Beta esta mostrada na fotografia 3.
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Fotografia 3 — Lixadeira e politriz semiautomatica Buehler Beta

Fonte: Autoria prépria (2022)

Durante o lixamento superficial, foram utilizados 4 suportes de aluminio com
formato cilindrico e didmetro aproximado de 30 mm, conforme retratado na fotografia

4.

s de aluminio
p . ‘f‘_.‘, .

O preparo do processo de lixamento iniciou-se com o aquecimento do suporte
com uma pequena quantidade de cera até a temperatura de 70 °C. Esta temperatura
foi escolhida pois € neste ponto em que ocorre o derretimento da cera. A cera tem a

finalidade de manter a amostra presa no suporte para que seja realizado o lixamento

superficial.
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ApOs atingir esta temperatura e a cera ser derretida por completo, a amostra
foi colocada sobre o suporte, aguardado-se a cera e o suporte atingirem a temperatura
ambiente, retornando a cera ao estado sélido. Com isso, a amostra foi lixada com
rotacdo constante de 250 rpm e foram utilizadas as lixas de 80 GR, 120 GR, 220 GR,
320 GR, 400 GR, 800 GR e 1200 GR. As lixas utilizadas possuem formato circular e

estdo demonstradas na fotografia 5.

Fotografia 5 — Lixas utilizadas no processo de preparagao das amostras

Fonte: Autoria prépria (2022)

O processo utilizado em cada lixa foi o seguinte: as amostras foram lixadas
até que as linhas oriundas do lixamento anterior fossem visualmente retiradas, apés
isso, a amostra foi rotacionada 90° e o lixamento foi refeito até as linhas do lixamento
anterior ficarem visualmente extintas. O tempo médio utilizado para cada lixa foi de
aproximadamente 10 minutos. Esse processo foi feito para cada amostra obtida no
processo de corte e para cada lixa descrita acima.

Ap0s finalizado o lixamento superficial das amostras, a combinagao suporte e
amostra foi aquecida a 70 °C para que a cera fosse derretida novamente, e a amostra
ficasse solta do suporte. As amostras foram armazenadas em pacotes plasticos com
fechamento tipo zip lock e com dimensdes 50x70 mm. Apds armazenada a amostra,
o ar no interior do pacote foi retirado por pressao nas laterais externas afim de evitar

a oxidagao superficial das amostras lixadas e cada pacote plastico foi identificado
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3.2 Ataque basico nas amostras

Ap0s a realizagao do lixamento superficial, as amostras foram submetidas ao
ataque basico. Para isso, as amostras foram retiradas do pacote plastico com auxilio
da pinca e foram alocadas em um bequer de vidro para que fosse feito a imersdo em
etanol durante 10 minutos. Depois da lavagem, os corpos de prova foram submersos
em agua destilada duas vezes para retirar todo residuo de etanol existente. Este
processo foi realizado individualmente para cada amostra, a fim de evitar o contato
entre amostra e ar atmosférico.

ApoOs a lavagem, as amostras foram secas com folha de papel com auxilio da
pinga para que fosse realizado o ataque basico com solu¢gao aquosa de NaOH com
molaridade de 5 molar. Para este ataque, as amostras foram colocadas dentro de
tubos de ensaio plasticos e autoclavaveis com o auxilio da pinga, bem como com a
utilizacdo de luvas de latex e mascara de protecao. Foi adicionado hidréxido de sddio

(5 M) até a imersao da amostra, conforme mostra a fotografia 6.

Fotografia 6 — Tubos de ensaio utilizados durante o ataque basico

Fonte: Autoria prépria (2022)

Para amostras a temperatura ambiente, os tubos de ensaio foram deixados
dentro do Laboratério de Sistemas Nanoestruturados da UTFPR-PG pelo periodo de

6, 14, 24 e 137 horas. Para amostras a temperatura de 80 °C, foi utilizado o agitador
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magnético com aquecimento Cienlab modelo CE-1540/115, durante os tempos de 1, 2
e 3 horas, conforme disposto na fotografia 7. A manutengcdo da temperatura foi

controlada utilizando um termémetro.

Fotografia 7 — Agitador magnético com aquecimento CE-1540/115

Fonte: Autoria prépria (2022)

Apos passados os tempos estipulados acima, as amostras foram retiradas de
dentro dos bequers com auxilio da pinga metalica e, utilizando mascara e luvas para
protecao, as amostras foram lavadas duas vezes com agua destilada.

Apds a lavagem, as amostram foram secas e alocadas dentro dos pacotes
plasticos identificados para posterior analise. Novamente, apds o fechamento dos
pacotes, o ar atmosférico presente dentro dos pacotes foi retirado por presséao, para

evitar a oxidagao das amostras.

3.3 Caracterizagao das amostras

Ap6s a realizacdo do ataque basico nas amostras, procedeu-se a
caracterizagao das amostras nos equipamentos citados abaixo.
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3.3.1 MEV e EDS para caracterizagao

A caracterizagao da microestrutura presente na superficie das amostras foi
realizada com auxilio do Microscopio Eletrénico de Varredura. O modelo utilizado para
essa caracterizacdo € o Vega 3, da marca TESCAN, presente no Centro de
Caracterizacao Multiusuario C*MMa, demostrando na fotografia 8.

Fotografia 8 — Microscopio Eletronico de Varredura Vega 3

Fonte: Autoria prépria (2022)

Para avaliar os compostos quimicos existentes nas amostras, foi empregada
a espectroscopia de raio X por dispersdao em energia. Com isto, foi necessario o uso
do sensor EDS da marca Oxford, modelo X-act, acoplado diretamente no Microscopio
Eletrénico de Varredura modelo Vega 3, da marca TESCAN, acondicionado no
mesmo laboratério que o MEV e mostrado na fotografia 9.
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Fotografia 9 — Sensor EDS X-act

[~

Fonte: Autoria p:rc');-)ria (2022)

3.3.2Microscopia éptica para caracterizacio superficial

A técnica de microscopia 6ptica foi utilizada para a analise da porosidade das
amostras. Para isso, foi utilizado o microscopio 6ptico da marca Zeiss, modelo A2.M,
presente no Centro de Caracterizagao Multiusuario C2MMa demonstrado na fotografia

abaixo.

Fotografia 10 — Microscépio éptico A2.M

Fonte: Autoria propria (2022)
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3.3.3 Perfilometria para caracterizagao superficial

A técnica de perfilometria foi empregada para aquisi¢ao de dados topograficos
tridimensionais da superficie das amostras apos a realizagdo do ataque basico. Para
a aquisicdo desses dados, foi utilizado o perfildbmetro Taylor Hobson CCI Lite,

mostrado na fotografia 11.

Fotografia 11 — Perfilémetro CCI Lite
s e

|
|

F"te Autoria propria (2022)

Os parametros utilizados foram calculados com base na parte 2 da norma ISO
25178 (INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION, 2012). Esses
dados foram utilizados posteriormente para avaliar a rugosidade das amostras apos
ataque, onde o parametro utilizado foi o da rugosidade superficial média (Sa). Este
parametro pode ser entendido como a altura média obtida sobre toda a superficie

medida.
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4 RESULTADOS

Apos realizados os experimentos contidos no item de preparagcdo das
amostras, obtivemos 8 amostras da liga Ti-6Al-4V e 8 amostras para o titanio
comercialmente puro. As amostras estdo demonstradas na fotografia 12.

rafia 12 — Amostrs obtidas urante 0 experimento

Fotog
: g L £\ ) M

Fonte: Autoria propria (022)
4.1 Ataque basico nas amostras

Das amostras demonstradas na fotografia 13, 14 delas foram submetidas ao
ataque basico e duas foram utilizadas como contra-prova. A tabela 8 traz a
nomenclatura adotada de cada amostra e os parametros utilizados no ataque basico.

Tabela 8 — Ataque basico das amostras em diferentes tempos de exposicao e temperaturas,
mantendo a concentragao de NaOH a 5M

(continua)
Nome da amostra Tempo de exposicdo (horas) Temperatura de exposicdo (°C)
Ti CP — base - -
Ti CP — 6H-25C 6 25
Ti CP — 14H-25C 14 25
Ti CP — 24H-25C 24 25
Ti CP - 137H-25C 137 25
Ti CP — 1H-80C 1 80
Ti CP — 2H-80C 2 80
Ti CP — 3H-80C 3 80
Ti-6Al-4V — base - -
Ti-6Al-4V — 6H-25C 6 25
Ti-6Al-4V — 14H-25C 14 25
Ti-6Al-4V — 24H-25C 24 25

Ti-6Al-4V — 137H-25C 137 25
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Tabela 8 — Ataque basico das amostras em diferentes tempos de exposigcao e temperaturas,
mantendo a concentragao de NaOH a 5M
(conclusao)

Nome da amostra Tempo de exposi¢ao (h) Temperatura de exposicao (°C)
Ti-6Al-4V - 1H-80C 1 80
Ti-6Al-4V - 2H-80C 2 80
Ti-6Al-4V - 3H-80C 3 80

Fonte: Autoria prépria (2022)
4.2 Caracterizagdao das amostras

Para fazer a caracterizacdo das amostras, foi realizado o ensaio de
espectroscopia de raio X por dispersédo de energia. Esta técnica tem a finalidade de
investigar a composi¢cao quimica das amostras de Ti CP e da liga Ti-6Al-4V. Os
ensaios foram realizados pelo grupo do Laboratério de Sistemas Nanoestruturados da

UTFPR, e estao dispostas na figura 12.

Figura 12 — Resultado do EDS

J E' [ Map Sum Spectrum J I_Tll 77 Map Sum Spectrum
80— a) [ L0 1] 4 b) Wt% o
Weight % 100% _
7] 50—
50—
=3 -1 =
3 A 5 40—
o a
g 404
1 20
20 m
0 EﬁTﬁrJ.L}—.........,.........,........., L e B s i o B B B B B O B B R
0 5 10 15 keV/ 0 5 10 15 keV

Nota: (a) Titdnio comercialmente puro (b) Liga de titanio, aluminio e vanadio
Fonte: Fidelix et al. (2022)

Analisando a figura, vemos os picos caracteristicos para o titanio
comercialmente puro. A soma do espectro mostra que a composicao quimica da
amostra testada chega a 100% de titénio. Para a liga Ti-6Al-4V, podemos visualizar
0s picos que representam os elementos titanio, aluminio e vanadio, e, ao observar a
soma do espectro, vemos que esta liga € composta por 90,2% de titanio, 5,9% de
aluminio e 3,9% de vanadio, sendo todas as porcentagens em peso de elemento por
peso da liga. Com isso, podemos confirmar que a composi¢cao quimica utilizada esta
de acordo com a especificada pelo fabricante.

4.3 Influéncia do tempo de exposi¢cao a temperatura de 80 °C

ApOs realizada a caracterizagao quimica das amostras, foram realizados os

ensaios nao destrutivos, nas amostras que sofreram o ataque basico a 80 °C. Para
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isso, foi utilizado o microscopio 6ptico e, este ensaio teve como finalidade analisar a
rugosidade superficial de cada amostra. Foram feitas imagens com ampliagdes de 50x
e 100x, as quais estao dispostas nas figuras 13 e 14, para o titanio comercialmente
puro, e, nas figuras 15 e 16, para a liga Ti-6Al-4V.

Figura 13 — MO das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C com
ampliagao de 50x

Nota: (a) TiCcP m atqe basico () Ti CP com 1 hora de ataque basico (c) Ti CP com 2 horas
de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 14 — MO das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C com
ampliacéo de 100

Nota: (a) Ti CP sem ataque basico (b) Ti CP com 1 hora de ataque basico (c) Ti CP com 2 horas
de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)

Figura 15 — MO das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C
liacdo de 50x

Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6Al-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 16 — MO das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C
com ampliagao de 100x

Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6Al-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)

A partir destas amostras, € possivel identificar direcbes preferenciais de
lixamento em todas as amostras. Além disso, quanto a rugosidade, € possivel notar
pontos com outras tonalidades, tanto nas imagens com 50x quanto nas imagens com
100x de aumento, sendo os pontos maiores nas amostras que sofreram os ataques
basicos por 2 horas, onde esses podem ser entendidos como resultado da alteragao
superficial nas amostras. Além disso, realizando a comparagao entre as amostras de
titdnio comercialmente puro e titdnio com aluminio e vanadio, sob as mesmas
condigdes, vemos a existéncia de mais pontos nas amostras da liga Ti-6Al-4V do que
nas amostras de Ti CP.

Outro ensaio realizado nas amostras foi o ensaio de MEV. Este ensaio teve a
finalidade de confirmar os dados encontrados no microscépio 6ptico. Os dados estao
dispostos nas figuras 17, 18 e 19 para o titanio comercialmente puro e nas figuras 20,
21 e 22 para a liga Ti-6Al-4V.
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Figura 17 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C com
ampliagao de 1000x

£ e

SEM HV: 20.0 kv WD: 14.82 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV i WD: 15.14 mm | VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 pm | Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm | Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kv WD: 14.86 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV | WD: 15.05 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 276 pm | Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm | Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP sem ataque basico (b) Ti CP com 1 hora de ataque basico (c) Ti CP com 2 horas
de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 18 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C com
ampliagao de 2000x

SEM HV: 20.0 kV | WD: 14,82 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV | WD: 15.17 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 138 pm | Det: SE 20 pm View fleld: 139 pm | Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kv | WD: 14.88 mm | 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV | WD: 15.14 mm 11 VEGA3 TESCAN

View fleld: 139 pm | Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm | Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP sem ataque basico (b) Ti CP com 1 hora de ataque basico (c) Ti CP com 2 horas
de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 19 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C com
ampliagao de 5000x

3 o™ ’

_,". ,I
SEM HV: 20.0 kV WD: 14,82 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV | WD: 15.08 mm | VEGA3 TESCAN
View fleld: 55.4 pm | Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm | Det: SE 10 pm

SEM MAG: 5.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0kV | WD: 14.96 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV | WD: 15.14 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.3 pm | Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm | Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP sem ataque basico (b) Ti CP com 1 hora de ataque basico (c) Ti CP com 2 horas
de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 20 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C
com ampliacao de 1000x

SEM HV: 200KV |  WD: 14,96 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.88 mm | VEGA3 TESCAN

View fleld: 276 pm | Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm | Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.04 mm | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 15.05 mm VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 pm | Det: SE 50 pm View fleld: 276 pm | Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6Al-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 21 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C
com ampliacao de 2000x

SEM HV: 20.0kV | WD: 14,86 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14,94 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 200 kV | WD: 15.07 mm 11 VEGA2 TESCAN SEM HV: 20.0kV | WD: 15.07 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 139 pm Det: SE 20 pm View fleld: 139 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6Al-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)



Figura 22 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 80°C
com ampliagcido de 5000x

SEM HV: 20.0 kv ‘ WD: 14.86 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV ‘ WD: 14.82 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx |Da'te{mfdfyj: 10620022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx |Date{mfdfy]: 10425122 UTFPR Ponta Grossa

c) d)

SEM HV: 20.0 kV ‘ WD: 15.12 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV ‘ WD: 15.04 mm VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6Al-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
Inicialmente, é possivel confirmar a existéncia de direcbes preferenciais de
lixamento nas amostras. Indo além, € possivel notar pontos com outras tonalidades
em todas as amostras, sendo os pontos maiores nas amostras que sofreram os

ataques basicos por 2 horas, exatamente como ocorreu com os dados vistos no
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microscopio Optico. Para finalizar os dados do MEV, vemos a existéncia de mais
pontos nas amostras da liga Ti-6Al-4V do que nas amostras de Ti CP.

O ultimo ensaio de caracterizagao realizado nas amostras foi o ensaio de
perfilometria. Neste ensaio, é obtida a topografia das amostras, e sdo demonstrados
0s picos e vales relativos as alteragdes superficiais. As imagens obtidas dos ensaios
de perfilometria estao dispostas na figura 23 para o Ti CP, na figura 24 para a liga Ti-
6Al-4V. As rugosidades obtidas de cada amostra submetidas ao ataque basico a 80
°C estao demonstradas na tabela 9.

Figura 23 — Perfilometria das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de

80°C

um

|2

Z=221pm Z=258 pm

0.25 ‘i\ s &
X = Y=441mm

[X=221mm
0 | 2=231ym

A 5 b o X=441mm
X \"-xhﬂmrr![

7=303 pm
Nota: (a) Ti CP sem ataque basico (b) Ti CP com 1 hora de ataque basico (c¢) Ti CP com 2 horas

de ataque basico (d) Ti CP com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 24 — Perfilometria das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de

80°C

Z=134um

=447mm
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2= 4.13 pm
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Y=441mm
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Nota: (a) Ti-6Al-4V sem ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 1 hora de ataque basico (c) Ti-6AI-4V
com 2 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 3 horas de ataque basico
Fonte: Autoria propria (2022)

Tabela 9 — Rugosidade superficial das amostras Ti CP e Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a
temperatura de 80°C

Nome da amostra

Rugosidade superficial — Sa (um)

Ti CP — base

Ti CP - 1H-80C

Ti CP - 2H-80C

Ti CP - 3H-80C

Ti-6Al-4V — base
Ti-6Al-4V — 1H-80C
Ti-6Al-4V — 2H-80C
Ti-6Al-4V — 3H-80C

0,236
0,364
0,439
0,295
0,116
0,130
0,679
0,134

Fonte: Autoria prépria (2022)

Com esse ensaio, é possivel notar o aumento de rugosidade em todas as

amostras de forma numérica, sendo a amostra Ti-6Al-4V — 2H-80C a que demonstrou

maior aumento, no valor de 0,679 uym. Confirmando os dados obtidos através das

técnicas de MEV e de microscoépia optica, temos que as amostras que tiveram a maior

rugosidade foram as amostras que sofreram o ataque a 2 horas, ao invés da amostra

de 3 horas, obtendo os valores de 0,439 ym para o Ti CP e 0,679 ym para o Ti-6Al-

4V. A ultima analise a ser feita é referente a composi¢ao quimica das amostras, ou

seja, a comparagao entre o Ti CP e a liga, sob as mesmas condigdes, sendo que os
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ensaios de perfilometria confirmaram os ensaios anteriores, onde obtivemos a maior
rugosidade para a amostra da liga TI-6Al-4V, quando comparada com o Ti CP, o que
pode ser explicado por pequenas diferencas entre as propriedades mecanicas e

estruturais dos dois materiais.

4.4 Influéncia do tempo de exposicao a temperatura ambiente de 25 °C

De igual modo, das amostras que sofreram o ataque basico a temperatura de
80 °C, foram realizados ensaios nao destrutivos nas amostras que sofreram o ataque
basico a temperatura ambiente (25 °C). Com isso, realizou-se o ensaio utilizando o
microscopio 6ptico, para que fosse possivel analisar a rugosidade superficial destas
amostras. Os parametros utilizados nas imagens seguem os padrbées do mesmo
ensaio realizado para as amostras que sofreram o ataque basico a 80 °C, ou seja,
foram feitas imagens com ampliagbes de 50x e 100x e os resultados estao dispostos
nas figuras 25 e 26 para o titdnio comercialmente puro e nas figuras 27 e 28 para a
liga Ti-6Al-4V.

Figura 25 — MO das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C com
ampliagao de 50x

Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico (c) Ti CP
com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 26 — MO das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C com
ampliagao de 100x

Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico (c) Ti CP
com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)

Figura 27 — MO das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C
com ampliacdo de 50x

50 pm - 50 pm
Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico () Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque basico

(c) Ti-6Al-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 28 — MO das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C
com ampliagao de 100x

Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque basico
(c) Ti-6Al-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)

Seguindo-se as amostras que sofrem ataque a temperatura de 80 °C, é
possivel identificar direcoes preferenciais de lixamento em todas as amostras. Quanto
a rugosidade, é possivel notar pontos com tonalidade diferente em todas amostras,
tanto aquelas que tiveram curta exposigcdo (6, 14 e 24 horas) quanto aquelas que
tiveram longa exposicao (137 horas), havendo mais pontos nas amostras que
sofreram os ataques basicos por 137 horas. Comparando as amostras de titanio
comercialmente puro e titdnio com aluminio e vanadio, submetidas as mesmas
condigdes, notamos a existéncia de mais pontos de tonalidades diferentes na liga Ti-
6Al-4V, quando comparada com o Ti CP.

Seguindo-se para o ensaio de MEV, onde a finalidade foi afirmar os dados
vistos no microscoépio 6ptico, novamente foram utilizadas as ampliagdes de 1000x,
2000x e 5000x e os dados estdo dispostos nas figuras 29, 30 e 31 para o titanio

comercialmente puro e nas figuras 32, 33 e 34 para a liga Ti-6Al-4V.
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Figura 29 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C com
ampliagao de 1000x

SEM HV: 20.0 kv WD: 15.11 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 15.68 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/dly): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa

" -
SEM HV: 20.0KV |  WD: 15.51 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.88 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 276 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/diy): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico (c) Ti CP
com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 30 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C com
ampliagao de 2000x

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.14 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 15.68 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 139 pm Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.52 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14,88 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/diy): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico (c) Ti CP
com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 31 — MEV das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C com
ampliagao de 5000x

SEMHV: 200KV |  WD: 15.14 mm | | VEGA3 TESCAN SEMHV: 200KV |  WD: 15.69 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/dly): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.48 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.88 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/diy): 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/diy}). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico (c) Ti CP
com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 32 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C
com ampliacao de 1000x

SEM HV: 20.0 kv WD: 14.67 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.80 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

0 ]
=

.

SEM HV: 20.0 kv WD: 14.86 mm | | VEGA3 TESCAN SEMHV:20.0KV |  WD: 14.80 I'I'IIT.I | -_ VEGA3 TESCAN

View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm View fleld: 277 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 1.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque béasico
(c) Ti-6Al-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 33 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C
com ampliacao de 2000x

SEM HV: 20.0kV | WD: 14.67 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0kV | WD: 14.80 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

SEM HV: 20.0kV | WD: 15.52 mm 11 VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.80 mm 11 VEGA3 TESCAN
View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm View fleld: 138 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 2.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque béasico
(c) Ti-6Al-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)



Figura 34 — MEV das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de 25°C
com ampliacido de 5000x

SEM HV: 20.0kV | WD: 14,65 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.80 mm | | VEGA3 TESCAN
View fleld: 55.3 pm ‘ Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm

SEM MAG: 5.00 kx |Date{mfdfy]: 10/20/22 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/diy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

) d)

SEM HV: 20.0 kv ‘ WD: 14.83 mm | | VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.83 mm | | VEGA3 TESCAN

View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm View fleld: 55.4 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx |Date{mfdfy]: 10420022 UTFPR Ponta Grossa SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dfy). 11/03/22 UTFPR Ponta Grossa

Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque béasico
(c) Ti-6Al-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)

Novamente, é identificavel diregbes preferenciais de lixamento, conforme
havia sido visto no microscopio 6tico. Indo além, séo visiveis areas com tonalidades
diferentes, sendo essas areas mais comuns nas amostras que sofreram o ataque

basico a longa exposi¢géo (137 horas). Concluindo a analise do MEV, notamos a
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existéncia de mais pontos de outras tonalidades nas amostras da liga Ti-6Al-4V
quando comparadas com as de Ti CP, conforme foi visto no ensaio anterior.

Como ocorreu com as amostras que sofreram o ataque basico a temperatura
de 80 °C, foi realizado o ensaio de perfilometria para averiguar a topografia das
amostras. As imagens obtidas deste ensaio estédo dispostas na figura 35 para o Ti CP,
na figura 36 para a liga Ti-6Al-4V, e as rugosidades das amostras submetidas ao
ataque basico a 25 °C estdo demonstradas na tabela 10.

Figura 35 — Perfilometria das amostras de Ti CP sujeitas ao ataque basico a temperatura de
25°C

_ um

Z=257 pm

a4 X=a4imm 029 ’i\ 2
X Y=441mm X Y=441mm

X=441mm
Z=255pm | L 7=368 ym Y

Nota: (a) Nota: (a) Ti CP com 6 horas de ataque basico (b) Ti CP com 14 horas de ataque basico
(c) Ti CP com 24 horas de ataque basico (d) Ti CP com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria prépria (2022)



68

Figura 36 — Perfilometria das amostras de Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a temperatura de
25°C

pm
[f2s

pm
1.7

2=253 ym 2=176 um f

' A 05
caaie] 0.25 b < —~ |
X=441mm ‘,g v . X=441mm 025

X e Y=441mm X Y=441mm
Z=264m g \ Z=4.13 pm L

Nota: (a) Ti-6Al-4V com 6 horas de ataque basico (b) Ti-6Al-4V com 14 horas de ataque basico

(c) Ti-6AIl-4V com 24 horas de ataque basico (d) Ti-6Al-4V com 137 horas de ataque basico
Fonte: Autoria propria (2022)

Tabela 10 — Rugosidade superficial das amostras Ti CP e Ti-6Al-4V sujeitas ao ataque basico a
temperatura de 25°C

Nome da amostra Rugosidade superficial — Sa (um)
Ti CP — base 0,236
Ti CP — 6H-25C 0,246
Ti CP — 14H-25C 0,296
Ti CP — 24H-25C 0,312
Ti CP - 137H-25C 0,424
Ti-6Al-4V - base 0,116
Ti-6Al-4V — 6H-25C 0,132
Ti-6Al-4V — 14H-25C 0,178
Ti-6Al-4V — 24H-25C 0,310
Ti-6Al-4V — 137H-25C 0,347

Fonte: Autoria prépria (2022)

Neste ensaio, é notavel o aumento de rugosidade nas amostras de forma
numeérica, sendo a amostra Ti CP — 137H-25C a que demonstrou maior aumento, no
valor de 0,424 uym. Confirmando os dados gerados nas técnicas de MEV e de
microscopia optica, vemos que 0 aumento no tempo de exposi¢gao gerou um aumento
na rugosidade, sendo as amostras com exposi¢cédo de 137 horas as que demonstraram
maiores valores de rugosidade. A dUltima analise é referente a influéncia da

composi¢cao quimica das amostras, ou seja, a comparacgao entre o Ti CP e a liga, sob
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as mesmas condi¢des, sendo que, a perfilometria contraria os ensaios de MEV e MO,
onde vemos que o Ti CP teve maior rugosidade, quando comparado com o Ti-6Al-4V.

Em geral, os dados obtidos seguiram o padrao do trabalho publicado por Hung
et al., em 2017. Os autores concluiram, apos analises de tratamento superficial com
variagao de temperatura e tempo de reacao que, devido ao Ti-6Al-4V ser um material
composto por fases alfa e beta a temperatura ambiente, a sua reagdo aos ataques
acontece de maneira diferente em relacédo ao Ti CP.

Segundo os autores, a energia de ativagdo necessaria para que ocorra reagao
de modificagao superficial no titdnio comercialmente puro a temperatura ambiente é
cerca de 15% menor (HUNG et al., 2017). Assim, como nesse caso foram utilizadas
as mesmas temperaturas e concentragdes para ambos os materiais, sdo entendiveis
os resultados que demonstram maiores valores de rugosidade superficial para o titanio

comercialmente puro em relagao a liga.
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5 CONCLUSAO

Analisando os dados obtidos do experimento, podemos ver inicialmente que
o material fornecido e utilizado é realmente composto de titAnio comercialmente puro
e da liga de titdnio com aluminio e vanadio nas propor¢des Ti-6Al-4V. Ao levar em
conta os ensaios utilizando as técnicas de MEV, microscopia optica e perfilometria, €
possivel concluir que a realizagado de ataque basico gera um aumento da superficie
de contato, sendo esse aumento mais expressivo quando o ataque é realizado a
temperaturas superiores a temperatura ambiente. E possivel notar, através do ensaio
de perfilometria, que algumas amostras tiveram um empenamento nas extremidades,
o qual é oriundo da forma de corte com a guilhotina.

As conclusdes obtidas de forma subjetiva, ao analisar unicamente as imagens
obtidas, puderam ser comprovadas de forma numérica com os resultados obtidos pelo
perfildmetro para rugosidade média, onde conseguimos perceber que a rugosidade
das amostras que sofreram o ataque basico a 80 °C é superior a rugosidade das
amostras que sofreram o ataque a temperatura ambiente, mesmo para a amostra que
sofreu o ataque a temperatura ambiente e tempo de exposi¢ao de 137 horas, sendo
esta amostra a que sofreu ataque basico com maior tempo de exposicdo. Com relagao
a composicao quimica, ou seja, a comparacgao entre o Ti CP e a liga, sob as mesmas
condi¢des, podemos ver que a liga Ti-6Al-4V tem sensibilidade maior ao ataque basico
a temperatura de 80 °C, pois, esta apresentou a maior rugosidade quando comparada
com o Ti CP para esta temperatura. Afirmacao esta que se inverte quando analisamos
o ataque basico a temperatura ambiente, pois nesta temperatura, podemos ver que o
Ti CP demonstrou maior rugosidade, mesmo com a exposi¢cao curta de 6 horas,
quando comparado com o ataque realizado na liga Ti-6Al-4V, sob as mesmas
condicoes.

Em concluséo final, em relagao aos parametros de temperatura e tempo que
foram analisados, temos que a temperatura tem maior influéncia durante a realizagéo
do ataque, visto que a exposicdo a tempos curtos de 2 horas a 80°C formou
porosidades maiores do que a exposigao a tempos longos de 137 horas a temperatura
ambiente. Com isso, podemos concluir que o parametro temperatura tem influéncia
diretamente maior do que o tempo de imersdao das amostras nos experimentos de

ataque basico realizados nesse trabalho.
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