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Resumo: O objetivo deste trabalho foi analisar a dureza e a caracteriza¢do metalografica do
Ti c.p. quando submetido a tratamentos térmicos e a corrosdo por solugdo de fluoretos de sédio
a 1%. As amostras foram submetidas a dois tipos de tratamento térmico, témpera e recozimento.
Em seguida, foram submersas em solugiio de fluoreto de sédio por 30 dias e depois por mais
30 dias. Entre cada etapa, foi feita a caracterizac@o por meio de teste de dureza e microscopia Optica.
No ensaio de dureza Vickers, verificou-se diferencas estatisticas entre os grupos estudados e que
os tratamentos térmicos realizados elevaram a dureza do Ti c.p. por aliviar a tensdo do material e
tornd-lo uma estrutura cristalina, fato este que deve melhorar as propriedades do material. Além
disso, verificou-se que os grupos estudados, ao serem submetidos a acdo de fons fluoreto apds
os tratamentos térmicos, tiveram seus valores de dureza aumentados devido, provavelmente, ao
processo de friabilidade. Na andlise metalografica, foram observadas diferengas entre as amostras
quando submetidas a acdo dos fons fluoreto, e essa exposicdo a solugdo fluoretada danificou a
superficie desse biomaterial.
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Abstract: The purpose of this study was to measure the c.p. Ti hardness and to analyze the
structure of the c.p. Ti surface using an optical microscopy, when submitted to heat treatments
and to corrosion by 1% sodium fluoride solution. The samples were submitted to two types of
heat treatment, tempering and annealing, after been submitted to sodium fluoride solution by
30 days and then by more 30 days, and the characterization was made through tests of hardness
and optical microscopy technique. Statistical differences amongst the studied groups were verified
by the Vickers hardness test, which resulted higher hardness c.p. Ti when used the heat treatments,
that could be explained by relieving the mechanical stress of the material and making the crystalline
structures more defined, and this fact should improve the material properties. Besides that, it was
verified that the groups submitted to ions fluoride action, after the heat treatments, had their values
of hardness increased, due, probably, to the heat process that increases the material friability. In
the optical metalograph analysis, differences amongst the samples were observed when they were
submitted to ions fluoride action, probably because the exposure of the titanium to fluoride solution
resulted damages to the surface of this important biomaterial.
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Introducao

O titanio € amplamente utilizado nas aplica¢des odon-
tolégicas por apresentar caracteristicas favordveis como
biocompatibilidade, alta resisténcia mecanica, a fadiga e
a corrosdo'’. Entretanto, apresenta algumas caracteristicas
que podem limitar sua utiliza¢do na Odontologia, como alto
ponto de fusdo e baixa densidade?®.

Do ponto de vista da metalurgia, € comum separar as
ligas de titdnio em trés categorias, de acordo com as fases
presentes: fase alfa (o), fase alfa + beta (o + ) e fase beta
(B), que descrevem a origem da microestrutura em termos
de estrutura cristalina bésica, favorecida pela composi¢ao
da liga metdlica’.

O titanio comercialmente puro (Ti c.p.) € composto de
99,5% de titanio e 0,5% de elementos intersticiais (C, O,
N), cuja proporcdo afeta diretamente as propriedades do
metal assim como a transformacao cristalina que esse ma-
terial sofre ao passar de uma estrutura hexagonal compacta
(fase or) para uma estrutura ctbica de corpo centrado (o + )
a uma temperatura de 883 °C, permanecendo assim até a
sua fusdo (1.672 °C)>.

Diversos trabalhos na literatura demonstram que, quando
estruturas de titdnio sdo submetidas a tratamentos térmicos,
os problemas freqiientemente associados a fundi¢do, como
inclusdo de gases, baixa densidade, alta pressdo de inje¢do
do molde, podem ser contornados. O tratamento térmico
visa, sobretudo, aliviar as tensdes do processo de fundigdo
e otimizar propriedades especiais como resisténcia a fratura,
resisténcia a fadiga e a dureza'”.

As ligas oo + B podem ter sua resisténcia mecénica
aumentada por tratamento térmico, o qual € feito sob alta
temperatura no campo o, + B, seguido de resfriamento em
agua, 6leo ou uma solugdo refrigerante. Como resultado do
resfriamento, a fase B presente na solugdo tratada termi-
camente pode ser retida ou parcialmente transformada. A
resposta especifica depende da composi¢do da liga, do tipo
de tratamento térmico, da velocidade de resfriamento € do
tamanho da amostra*.

Ja ligas o ndo podem ser fortalecidas com o aumento
da resisténcia mecanica por meio de tratamentos térmicos,
sendo essas ligas recristalizadas com o objetivo de remover
tensdes residuais induzidas pelo trabalho de resfriamento.
Assim sendo, as ligas o apresentam boa soldagem, pois sao
pouco sensiveis ao tratamento térmico?.

Em contato com o oxigénio, forma-se uma camada de
6xido de 3 nm a 5 nm de espessura sobre a superficie do
titAnio, a qual entrard em contato com os tecidos hospedei-
ros. Essa camada € muito resistente ao ataque quimico e
altamente protetora, conferindo ao titanio alta resisténcia
a corrosdo em condigdes fisioldgicas e a acidos organicos.
Porém, quando em contato com fons fluoretos, o titanio sofre
processo de corrosdo, que € acelerada com o aumento de

Revista de Odontologia da UNESP

concentragdo de {ons fldor e a diminui¢do do pH do meio. O
titdnio, em contato com fluoretos, pode apresentar aumento
na taxa de corrosdo até 10.000 vezes, gerando perdas de
espessura do material da ordem de 1 mm/ano®'2.

Ante a aplicacdo do titdnio nos procedimentos protéticos
restauradores e a insuficiente quantidade de estudos disponi-
veis acerca do seu comportamento perante as diversidades do
meio bucal, como fatores de desgaste e tensdes mastigatdrias,
o estudo de procedimentos técnicos, como tratamentos térmi-
cos e quimicos, tornam-se oportunos em vista da potenciali-
dade do titanio e das suas ligas na rotina odontolégica.

Material e método

Obtengdo dos corpos-de-prova

Foram utilizados nove corpos-de-prova de 0,8 cm de
didmetro e 1,0 cm de altura de Titdnio Comercialmente Puro
grau IT (Ti c.p.) (RMI Titanium, Ohio, USA), confeccionados
de acordo com a norma ASTM ndmero 67-89.

As superficies dos corpos-de-prova foram regulariza-
das com lixas de carbeto de silicio na seguinte seqii€ncia
de granulacdo: 240, 320, 400, 600 e 1200, aplicados
sob refrigeracdo a dgua, numa politriz Metaserv 2000
(Buehler, UK Ltd. Coventry, England).

As amostras foram divididas em trés grupos, contendo
cada um trés corpos-de-prova. O estudo foi dividido em trés
etapas: na etapa 1, o Grupo I (controle) ndo passou por tra-
tamento térmico, o Grupo II passou pelo tratamento térmico
amaciador e o Grupo III pelo tratamento térmico endure-
cedor; na etapa 2, os trés grupos passaram pelo tratamento
quimico por 30 dias e, na etapa 3, os trés grupos passaram
pelo tratamento quimico por mais 30 dias, totalizando 60 dias
imersos em solug@o aquosa de fluoreto de sédio (1%).

Tratamentos térmicos dos corpos-de-prova

Os corpos-de-prova dos Grupos II e III foram submetidos
ao tratamento térmico amaciador (T.T.A.) e ao tratamento
térmico endurecedor (T.T.E.) respectivamente.

Tratamento térmico amaciador

O tratamento térmico amaciador, conhecido tecnicamente
por témpera, consiste no aquecimento da amostra a uma dada
temperatura, com posterior resfriamento imediato em gelo
ou 6leo a temperatura ambiente. Neste trabalho, os corpos-
de-prova foram aquecidos a uma temperatura de 1.000 °C,
acima da temperatura de transformacéo de fase do Ti c.p.?,
num forno modelo 3000 (EDG Equipamentos) sem controle
de atmosfera, sendo resfriados bruscamente em gelo.

Tratamento térmico endurecedor

O tratamento térmico endurecedor, conhecido tecnica-
mente por recozimento, consiste no aquecimento da amostra
auma dada temperatura seguido de resfriamento lento até a
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temperatura ambiente, com ou sem controle de atmosfera.
Neste trabalho, os corpos-de-prova foram aquecidos a uma
temperatura de 1.000 °C, acima da temperatura de transfor-
macdo de fase do Ti c.p.?, num forno modelo 3000 (EDG
Equipamentos) sem controle de atmosfera, sendo resfriados
lentamente em seu interior até a temperatura ambiente.

Tratamento quimico

Os corpos-de-prova foram submetidos a tratamento
quimico com uma solu¢@o aquosa de fluoreto de sédio a 1%
nas etapas 2 e 3 e colocados em recipientes hermeticamente
fechados logo ap6s os tratamentos térmicos.

Na etapa 2, ficaram submersos por um periodo de 30 dias,
em solugdo de fluoreto de sédio 1%, sendo regularizados
novamente com lixa de carbeto de silicio de granulagdo 600,
sob refrigeracdo a dgua, por meio de politriz Metaserv 2000
(Buehler, UK Ltd. Coventry, England), e, em seguida, passa-
ram por andlise metalografica e por teste de Dureza Vickers.
Entao, na etapa 3, foram novamente colocados em solugéo e
ficaram submersos por mais 30 dias, passando pelas mesmas
etapas e andlises descritas anteriormente.

Caracterizacdo metalogrdfica

A estrutura metalogréafica de cada condicido do expe-
rimento foi analisada por meio de microscopia 6ptica, no
intuito de revelar possiveis mudangas na microestrutura pro-
vocadas pelos tratamentos térmicos e tratamento quimico.

No presente trabalho, a microscopia 6ptica foi realizada
com o auxilio de um microscépio Carl Zeiss Jena, modelo
Neophot 30, com uma camara fotografica aclopada, de igual
procedéncia.

Teste de dureza Vickers

O teste de dureza Vickers foi realizado em um microdurd-
metro Micromet 2100, Buehler (Lake Bluff, Illinois, USA),
com carga de 500 gf. Em cada corpo-de-prova foi realizada
uma série de oito medidas em diferentes regides, sendo
obtida uma média dos valores expressos em VHN.

Andlise estatistica

Para a andlise dos dados, foi aplicado o teste estatistico
de Kruskal-Wallis.
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O critério para rejeigdo ou ndo da hipétese nula (H,) foi
definido ao nivel de significancia de 5% (o = 0,05).

Os dados foram analisados em software estatistico (Gra-
phPad Prism version 3.0, GraphPad Prism Incorporated).

Resultado

Teste de dureza Vickers

Na Tabela 1, estao representados os valores das medianas
e do desvio padrio da dureza Vickers (VHN) dos Grupos I,
II e Il nas etapas 1, 2 e 3. As letras mindsculas demonstram
a andlise estatistica entre os grupos e as letras maidsculas,
entre as etapas.

Andlise metalogrdfica

A Figura 1 apresenta a superficie do Ti c.p. sem tratamen-
to térmico (Grupo I). A Figura 2 representa a superficie do
mesmo metal com tratamento térmico amaciador (Grupo II)
e, na Figura 3, tém-se a superficie do Ti c.p. com tratamento
térmico endurecedor (Grupo III).

Nas Figuras de 4-9 sdo observadas as superficies dos
grupos imersos em solucdo de fluoreto de sédio a 1%, veri-
ficando-se a formacdo de produtos de corrosdo.

Discussao

Na andlise estatistica, foi observado que houve diferengas
entre os Grupos I e II (p < 0,001) e entre os Grupos I e III
(p < 0,001), mas nao entre os Grupos II e III (p > 0,05).

Utilizando esses dados e observando-se a Tabela 1 - eta-
pa 1, nota-se que os Grupos II e III foram estatisticamente
iguais entre si e superiores ao Grupo I (controle), ou seja,
estes resultados mostram que os tratamentos térmicos
realizados, amaciador e endurecedor, respectivamente nos
Grupos II e III, propiciaram um aumento significante no
valor mediano da dureza Vickers, o que contraria a literatu-
ra’, que mostra que o Ti c.p., por possuir uma estrutura do
tipo alfa, pode ser aliviado do estresse e recozido. Porém,
alta resisténcia nio pode ser desenvolvida por meio de
tratamento térmico. Os tratamentos térmicos realizados
elevaram a dureza do Ti c.p. por aliviar a tensdo do material
e tornd-lo uma estrutura cristalina, fato esse que melhora as
suas propriedades.

Tabela 1. Valores de medianas de dureza Vickers (VHN), para as etapas 1, 2 e 3. Desvio padrio entre parénteses

Grupos Etapa 1

Etapa 2 Etapa 3

Ti c.p. (Grupo I)
Ti c.p. (Grupo II)
Ti c.p. (Grupo III)

286,48 (12,67) b, B
349,85 (70,28) a, B
350,50 (59,63) a, B

194,70 (10,89) b, A
702,70 (67,20) a, A
636,20 (62,16) a, A

194,80 (16,33) b, A
704,60 (83,38) a, A
649,80 (57,15) a, A

Medianas seguidas de letras distintas mintdsculas na coluna e maidsculas na linha que diferem estatisticamente entre si, pelo teste de

Kruskal-Wallis (p < 0,05)
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Figura 6. Ti c.p. (Grupo III)
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Figura 9. Ti c.p. (Grupo III)

Analisando ainda a Tabela 1, nota-se uma semelhante
relacdo entre as etapas 2 e 1 porque os Grupos II e III foram
estatisticamente semelhantes entre si e superiores ao Grupo I
(controle). Porém, ao analisar somente o Grupo I (controle)
nas diferentes etapas, verifica-se que ndo ha diferenca entre
os valores obtidos nas etapas 2 e 3; entretanto, os valores
do controle dessas etapas sdo estatisticamente diferentes
dos valores da etapa 1, e essa avaliagdo também vale para
os Grupos II e III.

A diferenca acontece a partir do momento em que oS
corpos-de-prova sdo imersos na solucdo de fluoreto de sé-
dio, o que estd de acordo com a literatura'!, ao afirmar que
a presenca de fons fluoreto em meio aquoso pode gerar um
ataque na superficie do titdnio decorrente da formacao do
complexo de moléculas titanio-flior, que sdo muito estdveis
nos meios considerados. Portanto, esse ataque pode danificar
a camada protetora do titdnio, e quando se realiza o teste
de dureza Vickers, verifica-se que o titinio fica com o valor
de dureza aumentado, porém mais fridvel, o que tem um
efeito negativo.

Relatos da literatura® mostram que as taxas de corrosao
sdo elevadas quando a liga de Ti-6Al-4V € colocada em
contato com fldor gel acidulado, mas, quando em contato
com fldor neutro ou solucéo fluoretada alcalina, o compor-
tamento verificado foi o de material passivo, com resisténcia
a dissolucdo ou resisténcia ao ataque corrosivo devida a
presenca de 6xido estdvel na superficie da liga.

O Grupo I caracteriza-se por apresentar uma estrutura
predominantemente alfa (Figura 1). No Grupo II (Figura 2),
tém-se uma estrutura de grios alfa equiaxiais (globular), e,
no Grupo III (Figura 3), a estrutura € relativamente globular
(equiaxial), com ligeiro desarranjo dos grios.

A estrutura de Windmanstitten € caracterizada por uma
geometria padrdo, resultante da formacdo de uma nova
fase longitudinal a certos planos cristalogréficos da solug¢ao
solida-mde. A orientacdo do reticulado na nova fase esta
relacionada cristalograficamente a orientacdo do reticulado
na fase-mae. A estrutura foi originalmente observada em
meteoritos, mas € produzida em muitas ligas, como o Titanio,
por apropriado tratamento térmico’.

As Figuras 4-9 mostram as superficies dos grupos
submetidos a ag¢@o dos fons fluoreto, verificando-se em
todas as situacdes a formacido de produtos de corrosdo, que
danificam a camada protetora, gerando pontos brilhantes na
superficie, que podem ser produtos de flior ou compostos
intermetélicos, fatores que propiciaram, em alguns casos,
alteragdo na dureza Vickers.

E importante salientar que as Figuras 4-6 referem-se
a primeira etapa de imersdo em solucdo fluoretada, sendo
possivel verificar que a agdo dos fons € danificadora; en-
tretanto, na etapa 2, Figuras 7-9, o fendmeno de corrosdo
é mais evidente. Portanto, conferimos que a exposi¢do do
titdnio em solucdes fluoretadas danifica a superficie desse
importante biomaterial.
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Conclusao

Apés arealizagdo do presente trabalho pode-se concluir

que:

* teste de dureza Vickers: os tratamentos térmicos adota-
dos, resfriamento rapido (Ggrupo II) e de resfriamento
lento (Grupo III), apresentam efeitos significantes na
medida de dureza Vickers para o Ti c.p. em relagdo
ao grupo controle; e

e caracterizagdo metalografica: comparando-se a estru-
tura do Ti c.p. dos grupos controle com as estruturas
com tratamentos térmicos, € também considerando
o tratamento quimico, nota-se grandes mudangas na
estrutura cristalina do metal. A solu¢do fluoretada
danificou a superficie do metal durante os periodos
de armazenagem.
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