Efeito da deformação por Extrusão em Canal Angular nas propriedades de parafusos de Ti Grau 2 para uso em implantes ósseos
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RESUMO

Em diversos tipos de implantes cirúrgicos a liga Ti-6Al-4V está sendo substituída pelo metal Ti, geralmente de Grau 2 ou 4, embora este tenha menor tensão de escoamento. Esse inconveniente pode ser obviado por processos de Deformação Plástica Severa (DPS), buscando o aumento da resistência pela via da redução do tamanho de grão à escala submicrométrica. Dentre os vários tipos de implantes ósseos, parafusos e placas permitem, por suas dimensões e geometria, a utilização de materiais severamente deformados por Extrusão em Canal Angular (ECA). A esse respeito, já se verificou que as propriedades de torção do Ti puro são melhoradas por DPS, podendo atingir valores de tensão e deformação máximas superiores àqueles necessários para atender aos requisitos de torque e ângulo de fratura definidos pela norma ASTM F 543 para parafusos usados em implantes ósseos. No presente trabalho são apresentados resultados experimentais obtidos em parafusos do tipo HA 4.5construídos em Ti comercialmente puro Grau 2 processado por quatro passes ECA e testados em torção, usando a forma, dimensões e metodologia de ensaios normalizadas. Embora os requisitos de norma não tenham sido plenamente alcançados com a rota de processamento empregada, concluiu-se pela viabilidade da utilização do Ti puro deformado por DPS na fabricação de produtos para implantes. 
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INTRODUÇÃO

Segundo dados Sistema Único de Saúde, os  parafusos, arruelas e pinos, seguidos de placas de fixação interna, componentes para coluna e hastes intramedulares representam cerca de 84%dos implantes utilizados para osteosíntese [1].Os parafusos ortopédicos podem ser classificados em dois grandes grupos: parafusos corticais, que são aqueles fixados região externa de maior densidade do osso (osso cortical), e parafusos esponjosos, cuja fixação se dá predominantemente na região interna e de menor densidade do osso (osso esponjoso). De acordo com T. Hirano e outros [2], os parâmetros mais importantes na fixação parafuso-osso são: tamanho do parafuso, profundidade de inserção, densidade mineral óssea, técnica de inserção e torque de inserção.  A normalização técnica nacional e internacional [3-5] estabelece os requisitos mínimos relacionados aos materiais utilizados, aos cuidados de fabricação, à identificação e manuseamento e às dimensões e tolerâncias de parafusos metálicos que são implantados em ossos. Além disso, estabelece os métodos de ensaios (torção, arrancamento, torque de parafusamento) e os requisitos mínimos para aplicação dos produtos. 


Implantes cirúrgicos fazem uso intensivo dabem conhecidaliga deTi-6Al-4V, entretanto, considerações em relação ao custo e ao efeito do Al e V na saúde humana têm motivado estudos visando a substituição desta liga. A tendência atual em pesquisa e desenvolvimento de ligas de Ti para aplicações biomédicas é o desenvolvimento de ligas com baixo módulo elástico, livres de elementos tóxicos e alérgicos e mantendo as boas propriedades mecânicas da liga Ti-6Al-4V [6]. Um candidato para a substituição é o TiGrau 2, uma vez que este apresenta menor custo, ausência de elementos de liga indesejáveis e é esperada melhor resistência àcorrosão. No entanto, a tensão de escoamento do Ti Grau 2 no estado recozido   é  de aproximadamente 350 Mpa, enquanto que a liga Ti-6Al-4V tem o valor mínimo dessa propriedade padronizado em 795 Mpa [7] . 
É bem conhecido que o principal efeito da aplicação de técnicas de DPS é o aumento da resistência mecânica devido à redução do tamanho de grão; entre essas técnicas, a ECA se destaca pela possibilidade de obter amostras suficientemente grandes para aplicações práticas e tem sido demonstrado que ela pode ser combinada com outros processos de conformação como, por exemplo, a laminação convencional,  para elevar a tensão de escoamento do Ti puro a valores da ordem de 1000 MPa [8-11]. Além do aumento da resistência mecânica devido ao efeito Hall-Petch, demonstrou-se que o refino da microestrutura pode melhorar outros importantes requisitos de materiais para implantes como: biocompatilibilade; osseointegração, uma fenômeno relacionado a integração do implante com os tecidos ósseos ao seu redor, e resistência à fadiga [12,13]. O presente trabalho tem como objetivo construir e testar parafusos do tipo HA 4.5 de acordo com as recomendações e requisitos definidos pela ASTM F 543, utilizando Ti puro comercial Grau 2 severamente deformado por ECA.
MATERIAIS E MÉTODOS
Ti comercialmente puro Grau 2 foi recebido no formato de barras cilíndricas com 10 mm de diâmetro, que foram cortadas em amostras de  70 mm de comprimento, recozidas a 710°C por 2 horas e resfriadas ao ar.  A ECA foi realizada em uma matriz construída em aço ferramenta, com ângulo entre os canais, = 120º, e diâmetro de 10 mm; a prensagem foi realizada a 300°C, seguindo-se a rota BC (rotação de 90° no sentido horário entre cada passe). As amostras assim processadas foram identificadas como 4XH e a amostra de referência, no estado recozido, foi chamada de 0X.  Após 4 passes ECA o grau de deformação final foi igual a ~2,8, estimado pela equação de Iwahashi [14]. A microestutura das amostras nos estados inicial (0X) e deformado (4XH) foi observada por microscopia ótica (MO) utilizando técnicas convencionais de polimento e ataque com reagente Kroll (HF-6%HNO3em H2O).  Sobre as amostras 4XH foram feitas observações em microscópio eletrônico de transmissão (MET) Philips CM-120, operando a 100kV e utilizando discos de 3mm de diâmetro preparados por técnicas de polimento e perfuração em equipamento TENUPOL 3, com solução  5% de ácido perclórico e 95% ácido clorídrico a -70oC.  Ensaios de tração foram realizados em equipamento Instron 5500 com taxa de deformação inicial de 10-3 s-1 e corpos de prova de tamanho reduzido.  As medidas de microdureza Vickers foram feitas em microdurômetro Future-Tech, usando carga de 1 kgf e tempo de aplicação de 15 s.  Ensaios de torção foram feitos em equipamento TERM MEC ORTO, operando a 2 rpm, sobre amostras cilíndricas de 4 mm de diâmetro e também sobre parafusos do tipo HA 4.5 fabricados por torneamento convencional de acordo com as dimensões apresentadas na Norma ASTM F 543.

RESULTADOS E DISCUSSÃO


A microestrutura do Ti grau 2 no estado recozido, observada por MO na Figura 1a, apresentava grãos aproximadamente equiaxiais com tamanho médio de 15 m. Na sequência, a Figura1b serve para evidenciar o forte efeito de refinamento provocado pela DPS. Em observação mais detalhada da evolução microestrutural feita anteriormente [11] verificou-se que após o primeiro passe ECA já existe um refinamento significativo, mas a estrutura ainda é bastante heterogênea, com tamanhos de grão irregulares; aumentando para 4 passes os grãos ficam mais finos e homogêneos, mas já não é possível distinguir contornos individuais com a resolução da MO. Uma microestrutura típica após 4 passes ECA é mostrada na Fig. 15c, já ao nível de resolução de MET, e consiste de uma mistura de grãos alongados e grãos equiaxiais com uma subestrutura composta por discordâncias, confirmando observações anteriores de Shin e colaboradores [15].

[image: image1.png]



Figura 1.  Ti puro grau 2:  a) MO estado recozido inicial (0X);  b) MO após 4 passes ECA a 300oC (4XH); c) MET amostra 4XH.



A Tabela 1 apresenta os valores de tensão de escoamento (y), Limite de resistência à tração (u), alongamento total na ruptura (t)  e microdureza Vickers (HV) para o Ti nas condições inicial e deformada, em comparação com os requisitos mínimos estabelecidos em norma para a liga Ti-6Al-4V.  Fica evidente o potencial da DPS em elevar a resistência mecânica do metal (cerca 80% em y, 60% em u e 33% na dureza), mantendo boa ductilidade representada pelo alongamento percentual na ruptura. Aqui deve ser salientado que graus de deformação bem maiores podem ser empregados para aumentar as propriedades de resistência [8,9]; recentemente foram obtidos valores da ordem de 900 e 1050 MPa, respectivamente para y e u, combinando ECA com laminação em temperaturas subzero [11], superando assim os requisitos exigidos para a liga mostrada na Tabela 1.

Tabela 1. Propriedades de tração e microdureza vickers do Ti CP 2 processado por ECA.
	Amostras
	y(MPa)
	u(MPa
	t
	HV 

	0X
	310
	470
	41
	184

	4XH
	555
	740
	32
	245

	Ti-6Al-4V*
	795
	860
	10
	-


*Valores mínimos especificados pela ASTM F136.

Conforme apontado inicialmente pretende-se avaliar a utilização do Ti puro processado em DPS na fabricação de parafusos para implantes ósseos. Durante a inserção no osso, o parafuso é solicitado principalmente em torção, e os principais indicadores de desempenho do produto estabelecidos pela ASTM F 543 são o limite de resistência à torção (LT) e o ângulo de ruptura (AR). A Figura 2a mostra as curvas de torque x ângulo de rotação obtidas em ensaios de torção, para a liga Ti-6Al-4V e para o Ti 4XH, utilizando corpos de prova cilíndricos com diâmetro igual a 4 mm, correspondente ao diâmetro médio da alma parafuso tipo HA 4.5, e comprimento de referência de 9 mm, correspondente a aproximadamente 5 filetes de rosca, comprimento útil estabelecido pela norma quando se realiza  o teste no produto acabado.  

Nas Figuras 2b e 2c, os requisitos mínimos de LT e AR para os parafusos da classe HA estabelecidos pela ASTM F 543 estão representados por círculos cheios e os resultados dos ensaios de torção realizados nos dois materiais estão indicados na posição correspondente ao diâmetro de 4 mm. Quanto ao LT, nota-se que a liga é mais resistente que o metal puro, porém ambos os resultados situam-se acima da linha pontilhada de requisito mínimo; em relação ao AR o requisito também é atendido e, neste caso, o material processado por ECA mostrou ductilidade em torção ligeiramente maior que a liga. 
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Figura 2.  Ensaios de torção em corpos de prova cilíndricos (a);  valores obtidos de limite de resistência à torção (b) e do ângulo de ruptura (c), comparados com os requisitos da ASTM F 543 para parafusos da classe HA.

Está claro que a metodologia e os requisitos da norma referida se destinam aos testes realizados em parafusos acabados, mas uma análise comparativa da resposta dos seus materiais de construção, em modo de carregamento similar à condição de serviço, também pode ser útil. Neste caso, verifica-se que, do ponto de vista exclusivo do comportamento sob carregamento estático em torção, o Ti puro assim processado (4XH) seria viável para essa aplicação. Entretanto, os corpos de prova de torção de formato cilíndrico excluem fatores importantes, como o efeito de concentração de tensões gerado pela geometria dos filetes de rosca e a própria seção transversal irregular dos parafusos reais, onde o diâmetro da alma é resultante do perfil em hélice do fundo do filete.

Com o objetivo de avaliar o efeito do material no desempenho de um produto acabado, foram construídos parafusos do tipo HA 4.5, utilizando técnicas convencionais de usinagem. A Figura 3a mostra curvas típicas obtidas em testes de torção, realizados conforme a ASTM F 543, em parafusos feitos de Ti puro grau 2, no estado recozido (0X) e no estado deformado por ECA (4XH), em comparação com um parafuso comercial fabricado com a liga Ti-6Al-4V.  As Figuras 3b,c comparam os valores obtidos de LT e AR entre si e com o requisito da norma.  Fica claro que, quanto ao LT é possível processar o Ti puro por DPS de modo a atender o requisito da norma.  Aqui deve ser lembrado que embora no presente trabalho se tenha testado apenas o material na condição 4XH, já se demonstrou que a resistência mecânica pode ser levada a níveis bem maiores adequando as rotas de processamento e o grau de deformação final [11]. Quanto ao AR há uma clara divergência entre os resultados obtidos em torção com corpos de prova cilíndricos e com os parafusos, já que nos primeiros o Ti 4XH mostrava ductilidade superior à liga Ti-6Al-4V, diferentemente do que ocorreu com o produto final.  

[image: image3.png]Torque (N.m)

7 _———— 7 o
Ti-6AV i ox 300 ¢
t Requisito ASTM F543.

200 + /
g |
100 +

0 50 100 150 200 250 o
(a) Angulo de rotago (graus) (c) 4XH  TigAMaV





 Figura 3. Ensaios de torção em parafusos da classe HA realizado conforme ASTM F 543.  LT = limite de resistência à torção. AR = ângulo na ruptura. (As barras de erro representam a dispersão em três ensaios).

Sobre esse comportamento, várias considerações podem ser feitas: primeiro, o processo de usinagem do parafuso gera defeitos de superfície e pode induzir concentradores de tensão. A esse respeito, também já se verificou que a DPS dificulta a usinabilidade do Ti puro [16] e deve-se lembrar que aqui a comparação é feita em relação a um produto comercial, portanto, com técnicas de usinagem diferentes das usadas na construção do produto experimental. Outro aspecto a considerar é o possível efeito de aumento da sensibilidade ao entalhe, ou aos concentradores de tensão, apontado em alguns materiais com granulação ultrafina obtida por DPS [17-18]; esse efeito não traria conseqüências visíveis na torção de amostras cilíndricas, mas pode ser importante em geometrias complexas como o perfil dos parafusos testados.  Embora seja necessária uma avaliação mais detalhada, envolvendo os processos de fabricação em maior escala, os presentes resultados apontam para a viabilidade de utilização do Ti processado por DPS, em substituição às ligas Ti-Al-V, na fabricação alguns produtos utilizados em implantes ósseos.

CONCLUSÕES


O processamento por ECA aumentou a resistência à tração e à torção do Ti comercialmente puro, devido a uma drástica redução do tamanho de grão.



Demonstrou-se ser viável, por meio técnicas de DPS, elevar a resistência mecânica do Ti puro até níveis compatíveis com a sua utilização na fabricação de produtos para implantes ortopédicos.


A degradação da sensibilidade ao entalhe observada em materiais processados por DPS, associada a efeitos concentradores de tensão oriundos dos processos de fabricação, pode prejudicar a ductilidade de produtos finais com formas complexas.
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The effect of Equal Channel Angular Pressing (ECAP) deformation on the properties of metallic bone screws made from grade 2 titanium.

Abstract



In many types of surgical implants the alloy Ti-6Al-4V is being replaced by commercially pure Ti, usually Grade 2 or 4, regardless its lower strength. This disadvantage can be obviated by Severe Plastic Deformation (SPD), a procedure which is able to improve the strength through grain size reduction to the submicron level. Among the various types of implants, bone plates and screws, by its dimensions and geometry are suited to SPD processing, in particular by Equal Channel Angular Pressing (ECAP).In this regard, it has been found that the torsional properties of pure Ti are enhanced by SPD, reaching values ​​of maximum stress and strain higher than those needed to meet the requirements for maximum torque and breaking angle defined by ASTM F 543 for metallic bone screws used in bone implants. This paper shows experimental results obtained on screws type HA 4.5 built from Grade 2 commercially pure Ti processed by four ECAP passes and tested in torsion, using the standardized test. It was observed that the screws exceeded the minimum limit of resistance to torsion for the type HA 4.5 (4.3 N.m), However, although not fully complying with the ASTM F543 requirements, the feasibility of Grade 2 Ti as construction material for implants has been clearly shown.
Key words: ECAP, Ti, metallic bone screws, torsion tests.
