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Resumo

O uso dos implantes dentais de titdnio para a reabilitacdo total ou parcial da fungdo mastigatdria ¢ uma pratica
clinica usual na odontologia. Estes implantes possuem osseointegragao e sao produzidas por usinagem de barras de titanio.
A possibilidade do emprego da manufatura aditiva (MA) para fabricar pegas complexas abre a possibilidade da fabricacao
de implantes personalizados. Uma desvantagem da MA dos metais ¢ que os produtos necessitam de tratamento térmico
para alivio das tensdes residuais oriundas do rapido resfriamento durante a manufatura. O objetivo do presente trabalho foi
produzir implantes dentais de Ti-6Al1-4V ELI por MA e analisar a influéncia do tratamento térmico sub-ftrans na dureza e
na microestrutura. Os implantes foram submetidos aos tratamentos térmicos nas temperaturas de 400, 450 e 500 °C, as quais
sao inferiores a de transformacao de fase o-f3 (sub-Btrans) da liga. Antes e apos os tratamentos térmicos foram realizadas
analises da microestrutura dos implantes por microscopia optica e eletronica de varredura, quantificadas as temperaturas de
transformagao de fases por calorimetria diferencial de varredura, identificadas as fases por difra¢ao de raios-X, medidos os
tamanhos dos graos e determinada a microdureza Vickers. Os dados de microdureza e tamanho dos graos foram submetidos
a andlise estatistica. Os resultados mostraram que todos os tratamentos térmicos alteraram a microestrutura e a microdureza
dos implantes. As alteragdes mais relevantes na microestrutura foram das amostras tratadas a 500 °C, indicando que este
tratamento térmico induz maior alivio de tensdes sem reducao da dureza dos implantes.

Palavras-chave: Manufatura aditiva; Implante dentario; Microestrutura; Tratamento térmico.

Influence of sub-Ptrans heat treatment on the hardness and microstructure of
Ti-6Al1-4V ELI dental implants produced by laser additive manufacturing

Abstract

The use of titanium dental implants for the total or partial rehabilitation of masticatory function is a common clinical
practice in dentistry. These implants have osseointegration and are produced by machining titanium bars. The possibility
of using additive manufacturing (MA) to make complex parts opens up the possibility of manufacturing custom implants.
A disadvantage of the Ti alloy MA is that the products require heat treatment to relieve residual stresses arising from
rapid cooling during manufacture. The present work aimed to produce dental implants of Ti-6Al1-4V ELI by MA and to
analyze the influence of sub-Btrans heat treatment on hardness and microstructure. The implants were subjected to heat
treatments at temperatures of 400, 450, and 500 °C, which are inferior to the transformation of the a-f phase (sub-ftrans)
of the alloy. Before and after the heat treatments, microstructure analyzes of the implants were performed by optical and
scanning electron microscopy, the phase transformation temperatures were quantified by differential scanning calorimetry,
the phases were identified by X-ray diffraction and the Vickers microhardness was determined. The microhardness and
grain size data were subjected to statistical analysis. The results showed that all heat treatments changed the microstructure
and microhardness of the implants. The most relevant changes in the microstructure were in the samples treated at 500 °C,
indicating that this heat treatment induces greater stress relief without reducing the hardness of the implants.
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1 Introducao

Os implantes das ligas de titdnio para aplicagdes
biomédicas, especialmente das ligas Ti-6Al-4V (ASTM
F136, F1108, F1295, F1472, F2924, F3001) apresentam
osseointegracdo com o hospedeiro. A liga Ti-6Al-4V possui
resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas superiores
as de outras ligas metalicas usadas como biomateriais na
fabricacao de implantes, entre elas as ligas de Co, Cr-Cr-Mo
e aco inoxidavel [1].

O método convencional de fabricag@o dos implantes
usados na medicina ¢ através do forjamento seguido da
usinagem para acabamento. Na odontologia os implantes
osseointegraveis comerciais sdo fabricados somente por
usinagem de barras de Ti comercialmente puro ou Ti-6Al-4V.
A desvantagem deste processo € a dificuldade na fabricacdo
de implantes personalizados para obter melhor adaptagdo
nas diferentes anatomias dos pacientes. Os processos de
manufatura aditiva (MA), particularmente os que usam
feixe laser, despontam como uma solug@o tecnoldgica para
auxiliar na solugdo deste problema.

Atecnologia do desenvolvimento de pegas metalicas
complexas produzidas por MA através da fusdo a laser ou por
feixe de elétrons ganhou impulso na tilltima década permitindo
novas aplicagdes em diversos segmentos da industria [2].
Com o emprego da MA ¢ possivel a confecgdo de implantes
e proteses personalizadas a partir de uma tomografia do
paciente. Neste caso, ndo ha a necessidade da realizagdo
de usinagem ou a fabricagdo de moldes e matrizes para
fundigdo ou forjamento [3].

Na maioria das vezes, a microestrutura das pegas
metalicas produzidas pela MA ¢ acicular orientada (a’) e
varia com a velocidade de deslocamento e poténcia do feixe
laser. Os padrdes de orientagao dos cristais seguem a dire¢ao
da deposicao das camadas e a dire¢ao da varredura do feixe
laser [4]. A pega possui elevada tensdo residual oriunda do
gradiente de temperatura durante o aquecimento e diminui¢do
brusca da temperatura no resfriamento. A geometria das pecas
também influencia na microestrutura e nas propriedades
mecanicas [5]. Além das tensdes residuais de origem
térmica pode ocorrer tensdes devido as transformagdes de
fase. Uma taxa de resfriamento da liga Ti-6Al-4V superior
a 410 °C/s induz a formag¢ao da estrutura martensitica (a.”)
a partir da fase beta () contribuindo para aumento das
tensoes residuais [6].

Os processos de MA com emprego de pds metalicos
com elevadas temperaturas de fusdo, particularmente
aqueles que usam feixe laser, sdo propensos a induzir o
aumento das tensdes térmicas residuais por causa do maior
gradiente de temperatura. As tensdes residuais aumentam
proporcionalmente com o numero de camadas depositadas.
A medida que cada camada ¢ formada, a inferior fica
submetida a tensao de tragdo devido ao aquecimento ¢ com
os ciclos térmicos de resfriamento as tensdes passam a ser
de compressao. Normalmente, as maiores tensdes residuais
sdo na superficie da pega. Dados da literatura mostram que
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as variacdes das tensoes residuais s3o maiores ao longo da
direcdo da varredura do feixe do que na diregao perpendicular
ao longo da espessura, criando uma estrutura com tensoes
anisotropicas [7].

A anisotropia das propriedades mecanicas ¢ um
grande problema tecnologico do processo de fabricagdo
por MA [8]. Para reduzir a anisotropia das propriedades
sdo necessarios passos adicionais do feixe [8] ou tratamento
térmico posterior. A desvantagem ¢ o aumento dos custos
no processo de fabricacao.

O procedimento mais utilizado para melhorar as
propriedades mecanicas das pegas metalicas produzidas por
MA, minimizar a densidade de poros internos, melhorar a
ductilidade e aumentar a resisténcia a fadiga sdo tratamentos
térmicos com ou sem compressao [9]. Brandl e Greitemeier [10]
analisaram a influéncia dos ciclos de tratamento térmico na
dureza Vickers apos a MA. Foram realizados resfriamentos
em agua e em forno. Os resultados mostram que a dureza
variou entre 301 HV e 346 HV. Os menores valores de dureza
foram das amostras resfriadas no forno. Sieniawski etal. [11]
observaram que o didmetro médio das lamelas da fase de Ti
o’ influencia na dureza Vickers de forma nao linear.

A relagdo entre a dureza e a temperatura apds o
processamento, bem como o aumento da dureza foi atribuido
a uma quantidade crescente de particulas nanométricas de
B entre as fases a e o’. A diminui¢do da dureza apos os
tratamentos térmicos em altas temperaturas foi atribuida ao
aumento no tamanho dos cristais a, apesar do aumento no
percentual da fase 3 [12]. Resultado semelhante foi obtido
por Wang et al. [13], os quais verificaram o aumento no
tamanho dos cristais, da dureza e do médulo de elasticidade.

Em diversos trabalhos sdo apresentados resultados
do desenvolvimento de novas ligas para as aplicagdes como
biomateriais [1,14,15], alguns analisaram especificamente
a influéncia dos tratamentos térmicos de amostras das
ligas de titanio produzidas por processos convencionais
de usinagem [13,16]. Contudo, existe uma lacuna acerca
dos estudos que avaliam os efeitos do tratamento térmico
sub-ftrans em baixas temperaturas, abaixo de 500 °C, para
melhorar as propriedades de implantes produzidos por
MA. O objetivo do presente trabalho foi avaliar o efeito
do tratamento térmico sub-Btrans nas temperaturas de 400,
450 e 500 °C na dureza e na microestrutura de implante da
liga Ti-6Al-4V.

2 Materiais e métodos

2.1 Materiais

No presente trabalho foram utilizados implantes
dentais produzidos pela sinterizacdo a laser de pds da liga
Ti-6Al1-4V ELI (ASTM F3001-14: Standard Specification
for Additive Manufacturing Titanium-6 Aluminum-4
Vanadium ELI (Extra Low Interstitials) with Powder Bed
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Fusion). Foram fabricados implantes com comprimento de
14 mm, didmetro de 3,3 mm na cervical (regido que fica
em contato com o0sso cortical ¢ maior densidade) e 1,5 no
apice (regido que fica em contato com 0SS0 esponjoso com
menor densidade).

2.2 Métodos experimentais

Para as caracteriza¢des das amostras foram utilizadas
técnicas complementares: analise da morfologia da superficie
e microestrutura utilizando técnicas de microscopia optica e
eletronica, analise quimica semiquantitativa por dispersao
de energia (EDS), microdureza, identificagdo das fases
por difragdo de raios-X e determinagdo das temperaturas
de transformacgdes de fase por calorimetria de varredura
(DSC — differential scanning calorimetry).

Para analise das morfologias das superficies, o
método escolhido foi a microscopia eletronica de varredura
FEG 250 (FEI Quanta FEG 250, Hilesboro, Oregon USA).
A analise da microestrutura e das possiveis fases presentes
foram feitas por microscopia dptica (Zeiss — modelo AX 10)
¢ microscopia eletronica de varredura. As amostras foram
analisadas por microscopia optica na condi¢do como polida
e apos ataque com solug@o de Kroll (5% de acido nitrico,
10% de acido fluoridrico e 85% em volume de agua). As
imagens obtidas com o MEV foram analisadas com auxilio
do software livre Image J (Wayne Rasband, programador do
National Institutes of Health, National Institutes of Health,
Bethesda, Maryland, USA) para contagem do numero de
graos, dos comprimentos e larguras dos cristais aciculares.

Um detector de espectroscopia de energia dispersiva
(detector Bruker, controlado pelo software Quantax. Bruker,
Durham — UK) acoplado ao MEV foi utilizado para a
analise semiquantitativa da composi¢ao quimica das fases
presentes. A difracdo de raios-X (DRX) foi realizada com o
difratdmetro (Panalytical - modelo MDR Pro) para identificar
as fases cristalinas presentes nos implantes antes e apds os
tratamentos térmicos. As analises de DRX, obtidas com
anodo de cobalto, filtro de ferro, operando a 40kV e 45 mA.

Os valores da microdureza Vickers (microdurometro
Shimadzu MV-G21, Shimadzu, Kyoto, Japao) foram
quantificados para analisar a influéncia dos tratamentos
térmicos. Os ensaios de microdureza seguiram as recomendacdes
da Norma ISO 6507-1 [17,18]. Os ensaios de microdureza
foram executados com carga de 200 gf aplicada durante 15
segundos. Foram efetuadas 10 microindentagdes no sentido
longitudinal do comprimento dos implantes.

As analises térmicas pelo método DSC (differential
scanning calorometry) foram conduzidas com o equipamento
Netzsch modelo 404F1 para determinar as possiveis
temperaturas de transformagdo de fase, em especial a a-f
para a escolha da temperatura sub - fBtrans dos tratamentos
térmicos. Para as analises DSC, as amostras precisaram
ser imersas em solugdo acida até a obtencdo de 28 mg
de massa. Foram realizados dois ciclos de aquecimento ¢
resfriamento. A andlise foi feita na faixa de temperatura de
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300 a 1000 °C, atmosfera de nitrogénio e taxa de aquecimento
e de resfriamento de 10 °C/min.

As analises estatisticas (ANOVA e teste de Tukey)
dos resultados da analise da dureza e das dimensdes da fase
acicular foram realizadas com auxilio de planilhas do Excel
(Microsoft Corporation. Redmond, Washington, USA) e do
software Origin 7.0 (OriginLab Corporation. Northampton,
Massachusetts, USA).

2.3 Tratamento térmico sub-ftrans
para alivio das tensdes

Os tratamentos térmicos para alivio de tensdes foram
executados em um forno tubular com atmosfera de argonio
NBDO01200 (Nobody Materials Science and Technology Co.
Zhengzhou city, Henan province, China). As temperaturas
dos tratamentos térmicos foram selecionadas com base nos
resultados de DSC e foram inferiores a de transformagao de fase
a-f. Os tratamentos térmicos ocorreram com aquecimento a
400,450 e 500 °C durante 60 minutos, atmosfera de nitrogénio,
taxa de aquecimento de 6 °C/min, e resfriamento no forno
a uma taxa de 10 °C/min. A escolha destes pardmetros foi
baseada no resultado DSC. As amostras foram separadas
em 4 grupos com base nas temperaturas de tratamento e
receberam as designacdes Impl-NT, Impl400, Impl450 e
Impl500. O grupo com designagdo NT (no-treatment) nao
foi submetido ao tratamento térmico.

3 Resultados e discussao

3.1 Morfologia da superficie

Mostra-se na Fgura 1A a morfologia da superficie
dos implantes apds a manufatura aditiva. Pode-se observar
a presenca de grande nimero de particulas fracamente
aderidas. A presenca das particulas fracamente aderidas
¢ deletéria porque durante a cirurgia para a inser¢ao dos
implantes elas soltam-se e prejudicam os mecanismos
envolvidos na osseointegragdo. No presente trabalho, a
remocao das particulas foi por tratamentos em ultrassom
contendo detergente comum durante 30 minutos, lavagem
com 4gua destilada, imersdo em solucdo Kroll e lavagem
em agua destilada durante 10 minutos. As morfologias
representativas das superficies sdo mostradas na Figura 2.

3.2 Microestrutura

Mostra-se na Figura 3 a microestrutura do implante na
regido central ao longo do comprimento. Esta microestrutura
¢ de uma das amostras polida, submetida ao ataque com
solucdo Kroll e sem tratamento térmico apds a MA.

Pode-se observar a presenga de pontos escuros
identificados como poros. Foi possivel observar que apds o
tratamento térmico a 400°C ocorreu o aumento na densidade
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Figura 1. Morfologias das superficies dos implantes apos a manufatura aditiva apds a lavagem em ultrassom e antes da imersao em solugdo
Kroll. Pode-se observar grande nimero de particulas aderidas na superficie.

Figura 2. Morfologia da superficie dos implantes ap6s a manufatura aditiva, lavagem em ultrassom e imersao em solucdo Kroll para remover
as particulas fracamente aderidas. Pode-se observar a auséncia de particulas aderidas na superficie.

T ~ T

Figura 3. Morfologia da superficie apenas polida e sem ataque metalografico. Esquerda sem tratamento térmico e direita apos aquecimento a
400 °C. Os pontos escuros sugerem presenca de poros. Microscopia optica. Aumento de 100x.
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de poros e alteragdo da microestrutura (Figura 3). O aumento
de poros ndo era esperado e foi o oposto ao apresentado por
Leuders et al. [19].

Esta diferenga pode ser associada ao fato que
Leuders et al. usaram temperaturas acima de 800 °C associadas
a pressao isostatica (HIP — hot isostatic pressing).

Apds o ataque com solugdo Kroll as amostras sem
tratamento térmico e com aquecimento a 400 °C apresentaram
microestruturas semelhantes formadas por graos colunares
com diferentes orientacdes (Figura 4). Nesta figura ¢ mostrado
em destaque o contorno de um grao P primario, a fase o’
martensitica acicular precipitada na matriz alfa (o).

Na analise com maior aumento usando o MEV pode-se
observar que as amostras sem tratamento térmico apresentaram
a presenca de inimeros microporos e particulas precipitadas
proximas a fase acicular o’ martensitica (Figura 5).

3 o o r .(“- -
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Figura 4. Morfologia da amostra sinterizada a laser e submetida ao
tratamento térmico para alivio de tensdes a 400 °C. Pode-se observar
as fases a e o’. Ataque com solugdo Kroll. Microscopia optica.
Aumento de 100x.

Considerando o maior niumero e tamanho das
porosidades observados na figura 5c, possivelmente, um
percentual deve ser atribuido ao ataque quimico, o qual
removeu a camada externa e expos os defeitos nas camadas
inferiores que se formam com a liberagao dos gases gerados
durante a deposigao.

Foram identificados precipitados entre as lamelas
da fase a (Figura 6). Possivelmente, a precipitagdo ocorreu
durante ou apos a transformagao da fase  para a fase o’.
Alguns trabalhos citam que os tratamentos térmicos para
alivio de tensdes até a temperatura de 500 °C induzem o
envelhecimento e promovem a precipitagao de particulas [20,21].
A presenga da fase acicular pode ser associada a fase 8
remanescente [12,13,22].

Na Figura 7 sdo apresentados os principais dados
das analises quimica semi-quantitativas com EDS. A analise
1 ¢ da regido de uma lamela, o ponto 2 na fase acicular e
o ponto 3 na particula. Na regido inferior da Figura 7 sdo
mostrados os picos sobrepostos, evidenciando que nas
trés regides as composigdes quimicas foram semelhantes
contendo Ti, V e Al

As microestruturas das amostras sem e com tratamentos
térmicos foram analisadas e os comprimentos, larguras e
percentuais da fase acicular quantificados com auxilio do
software Image J.

Mostra-se na Figura 8 uma das imagens representativas
obtidas no MEV e usada para quantificar os percentuais da
fase acicular com uso do software Image J. As microestruturas
das amostras nas demais temperaturas de tratamento térmico
foram semelhantes com variagdo do tamanho dos graos e
dos percentuais das fases.

3.3 Difracao de raios-X

Os espectros de DRX antes e apds os tratamentos
térmicos sdo mostrados na Figura 9. Foram identificadas as
fases o e o’. Em todas as amostras os perfis dos difractogramas
foram semelhantes e em posi¢des angulares proximas. A
diferenca entre as fases a ¢ o’ ¢ basicamente o percentual

Figura 5. Morfologias da superficie do implante ap6s a MA, sem polimento e com imersdo em solucdo Kroll. As particulas aderidas foram
removidas com o ataque acido permitindo observar a microestrutura. a) e b) Microestrutura acicular, presenga de microporos e precipitados.
¢) Detalhe da regido identificada pelo retangulo na Figura 4b e aumento de 30.000x.
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Figura 6. Morfologia da microestrutura apds tratamento térmico a 500 °C. Pode-se observar a presenca de precipitados e estrutura acicular.
Retangulo na figura direita, representa detalhe amplificado da regido destacada.
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Figura 7. Morfologias da superficie apds a remocao das particulas fracamente aderidas e espectros representativos das analises com EDS em
3 pontos. Houve sobreposigao dos picos caracteristicos dos elementos quimicos nas trés regides analisadas.

de soluto em solugédo solida. A difusdo do soluto durante o
resfriamento rapido ¢ limitada, proporcionando uma maior
quantidade de vanadio na fase o' martensitica, em comparagao
com a fase o de equilibrio [21]. Nao foi identificado nenhum
pico relacionado com a fase 3. Nao foi possivel quantificar
os percentuais das fases com precisao devido as distor¢des
nas redes cristalinas.

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2497

3.4 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

As curvas do primeiro e segundo ciclo de aquecimento
foram colocadas em um mesmo grafico para facilitar a
analise (Figura 10). A area hachurada corresponde a um
pico endotérmico e representa a entalpia da transformacgao
da fase a para B. A transformacgao iniciou aproximadamente
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2 mm 10 OO0 x

Figura 8. Morfologia da microestrutura de um dos implantes apds tratamento térmico a 500 °C. Imagem usada no célculo de area da fase acicular.
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Figura 9. Espectros representativos da difragdo das amostras antes e apos os tratamentos térmicos para alivio das tensdes.

na temperatura de 720 °C e terminou préoximo a 800 °C.
As temperaturas médias das transformagdes de fase foram
da ordem de 780 °C. Estes resultados mostram que todos
os tratamentos térmicos realizados no presente trabalho
foram abaixo da temperatura de transformacdo de fase
alfa-beta. Nas curvas dos ensaios ¢ possivel observar em
480 ¢ 500 °C um pequeno pico exotérmico. Este pico pode
estar relacionado a movimentagdo, rearranjo ¢ reducdo da
densidade das discordancias, proporcionando um alivio
de tensdes [21].

O segundo ciclo de aquecimento no ensaio DSC
ndo apresentou nenhuma curva endotérmica, o que sugere
a estabilizacdo da fase 3. As regides das curvas proximas
a temperatura de 400 °C, estdo relacionadas ao erro do
equipamento e devem ser desconsideradas.

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:¢2497

3.5 Microdureza vickers

As médias das microdurezas Vickers sdo apresentadas na
Figura 11. Na Figura 12 mostra-se a variagdo da microdureza
ao longo do comprimento dos implantes. A medida da dureza
ao longo do comprimento teve como objetivo verificar
se a metodologia da deposigdo das camadas na diregdo
do comprimento do implante contribuiu para o alivio das
tensdes residuais.

Observou-se a tendéncia do aumento da microdureza
Vickers em todas as amostras ap6s o tratamento térmico de
alivio de tensdes em relacdo as amostras sem tratamento
térmico. A analise estatistica mostrou que as diferenca entre
as durezas das amostras apds os tratamentos térmicos nao
¢ significativa. Este resultado pode ser associado ao fato
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Figura 10. Curvas do primeiro e segundo ciclo de aquecimento e resfriamento, obtidas na analise DSC. A area hachurada representa a entalpia
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Figura 12. Variagdo da microdureza ao longo do comprimento dos implantes antes e apos tratamentos térmicos.
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Influéncia do tratamento térmico sub-Ptrans na dureza e na microestrutura de implantes dentais de Ti-6Al-4V eli produzidos por manufatura aditiva a laser

Tabela 1. Numero de graos (N), comprimentos (um) e larguras (ptm)
dos cristais aciculares

N Comprimento  Largura
Sem tratamento 336 301 0,28
400 °C 370 310 0,31
450 °C 290 325 0,45
500 °C 265 337 0,50

que apos os tratamentos térmicos ndo foram observadas
alteragdes relevantes na microestrutura das amostras.

Em virtude do resfriamento rapido durante a manufatura
aditiva as amostras ficam com tensdes residuais, as quais
sdo eliminadas com o tratamento térmico. A varia¢do da
intensidade das tensoes residuais foi quantificada pela analise
comparativa da dureza antes e apos os tratamentos térmicos.
A dureza das amostras sem tratamento térmico foi menor
do que das amostras tratadas termicamente.

Apequena diferenga da dureza entre as amostras apos
o tratamento térmico pode ser atribuida ao deslocamento do
feixe laser durante a MA, o qual foi planejado para promover
alivio das tensdes térmicas e de transformagoes de fase sem
a necessidade do tratamento térmico posterior.

Considerando somente a variagao da microestrutura
acicular, que mostrou o aumento no tamanho dos cristais
aciculares (Tabela 1), era de se esperar a diminuigdo da
dureza ap6s o tratamento térmico. No entanto, a variagdo da
dureza ndo apresenta diferenca estatistica significativa entre
as amostras ap0s tratamentos térmicos. Este resultado pode
ser associado ao fato que outras varidveis influenciaram na
dureza, entre elas homogeneizagdo da composigdo quimica.
Wang et al. [13] observaram o aumento no tamanho das
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