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RESUMO

O titdnio e suas ligas vem sendo amplamente utilizados como materiais para implantes.
Biomateriais metalicos sdo geralmente empregados para restaurar a fun¢do de tecidos duros,
sendo usados para jungdes e ossos artificiais, placas de sintese, coroas, parafusos e implantes
dentarios. O presente trabalho teve como objetivo a modificagdo de superficie da liga Ti-25Ta
a partir do emprego de tratamento de superficie biomimético e deposicdo de polimero por
eletrofiagdo. A liga foi obtida a partir da fusdo dos elementos puros em forno a arco voltaico
com atmosfera controlada. Os lingotes foram submetidos a tratamento térmico, forjados a frio
e seccionados discos com 13 mm de didmetro e 3 mm de espessura. Dois tratamentos de
superficie foram avaliados, biomimético e eletrofiacdo com fibra PCL. O tratamento
biomimético foi realizado associando o tratamento alcalino para trés molaridades 1,5 M, 3M e
5M com imersdo em SBF. A eletrofiacdo foi realizada com polimero PCL na superficie da
liga Ti25Ta apds tratamento alcalino 1M. Para esse grupo as superficies recobertas com
polimero foram imersas em solu¢do contendo fosfato de cdlcio para imobilizagdo da apatita.
Os resultados obtidos foram comparados com estudos anteriores do grupo empregando
tratamentos de superficie para verificar a formag¢do de hidroxiapatita na superficie das
amostras e conclui-se que a melhor condicdo ¢ tratamento biomimético com tratamento

alcalino 5M e tratamento térmico a 80°C por 72 horas.

PALAVRAS-CHAVE: Titanio. Apatita. Tratamento de superficie. Eletrofiacéo.



COSTA, M. G. M. Apatite growth on Ti-25Ta alloy surface using two types of surface
treatment: biomimetic and polymer deposition by electrospinning treatment. 2015. 541.
Work Graduate (Degree in Materials Engineering) — Faculdade de Engenharia do Campus de

Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratinguetd, 2015.

ABSTRACT

Titanium and its alloys has been widely used as materials for metallic biomaterials implants
are usually employed to restore the hard tissue function, being used for artificial joints and
bones, synthetic plates, crowns, dental implants and screws . Objective of this work was the
surface modification of Ti-alloy 25Ta from biomimetic surface treatment of employment and
deposition of polymer by electrospinning. The league was obtained from the fusion of the
pure elements in the arc furnace with controlled atmosphere. The ingots were subjected to
heat treatment, cold forged and sectioned discs with 13 mm diameter and 3 mm thick. Two
surface treatments was evaluated, biomimetic and electrospinning with PCL fiber. The
biomimetic treatment was performed involving alkaline treatment for three molarities 1.5M,
3M and 5M with immersion in SBF. The electrospinning was performed using PCL polymer
alloy surface after the alkali treatment Ti25Ta 1M. For this group the polymer coated surfaces
were immersed in calcium phosphate containing solution for immobilization of apatite. The
results were compared with previous studies using surface treatment group to verify
hydroxyapatite formation on the sample surface and it is concluded that the best condition is

biomimetic treatment with 5M alkali treatment and heat treatment at 80 © C for 72 hours.

KEYWORDS: Titanium. Titanium alloy. Apatite. Biomimetic treatment. Electrospinning.
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1. INTRODUCAO

De acordo com o “National Institutes of Health Consensus Development Conference”
biomateriais podem ser definidos como “qualquer substincia ou combina¢do de substancias,
de origem natural ou sintética, a qual pode ser usada por um periodo de tempo, como parte de
um sistema que trata ou substitui um tecido, 6rgdo ou fun¢do do corpo”. Um biomaterial
devera possuir algumas propriedades importantes de tal forma que possa ser usado a longo
prazo sem rejeicdo do hospedeiro podendo destacar a resposta do corpo do hospedeiro ao
material implantado, biocompatibilidade, biofuncionalidade, ndo pode ser toxico, design
apropriado e manufaturavel, alta resisténcia a corrosdo, ao desgaste e a fadiga (Patel & Gohil,
2012).

Os biomateriais podem ser classificados como biomédicos, de origem artificial
(metais, ceramicas e polimeros) ou bioldgica, de origem natural (vegetal, animal ou humana).
Biomateriais sintéticos sdo amplamente empregados em substituicdo a tecidos duros,
principalmente na fabricacdo de proteses e implantes dentarios. Estima-se que nos Estados
unidos 100.000-300.000 implantes dentdrios sdo implantados por ano, ¢ mais de 500.000
préteses de joelho e coxo-femorais (DUAN e WANG, 2006). No entanto, quando inseridos no
0sso sdo encapsulados por uma céapsula fibrosa que pode comprometer o sucesso da
osseointegra¢do, comprometendo a estabilidade da protese ou implante a longo prazo
(GODLEY, STAROSVETSKY, GOTMAN, 2004).

Outra classificagcdo bastante empregada define os biomateriais a partir da resposta do
corpo humano apds sua inser¢do em: biotolerantes, bioativos e bioreabsorviveis, de acordo
com o Quadro 1. Os materiais biotolerantes formam uma capsula que nio adere a superficie
do implante, enquanto que nos materiais bioativos existe a formacao de tecido dsseo ao redor
do implante.

De acordo com esta classificagdo, os biomateriais metalicos sdo considerados
biotolerantes sendo usados para reforcar a estrutura ou restaurar a fun¢do de tecidos duros,
sendo usados para juncgdes artificiais, ossos artificiais, placas de sintese, aparelhos
ortodonticos, parafusos e implantes dentarios (OH et al., 2005). Nos ultimos anos diversos
estudos foram realizados buscando avaliar o emprego do titdnio e suas ligas na darea

biomédica na fabricagdo de implantes enddsseos devido a sua excelente resisténcia a corrosao
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e biocompatibilidade, com resposta tecidual favoravel (UCHIDA et al., 2003, SCHENK et
al., 1998).

Quadro 1 — Classificag¢do dos biomateriais baseada na sua interagcdo com o meio bioldgico

Classificacao Resposta Exemplos Efeito

Formacdo de tecido ‘ .
Poli-tetrafluoretileno

conectivo fino (0,1- Rejeicdo do
Materiais (PTFE); .
10pm) e a capsula ndo ‘ . . implante levando a
biotolerantes poli-metilmetacrilato _
adere a superficie do falha do implante

. (PMMA), Ti, CoCr
implante

Formacgao de tecido )
Aceitagdo do
6sseo em torno do
Materiais Biovidro, fosfato de implante levando
implante e fortemente S
bioativos calcio sintético ao sucesso da
integrado com a )
‘ implantacgio
superficie do implante

. Aceitagdo do
Acido polilatico, e
Materiais Substitui¢do por tecido o implante levando
poliglicol; enxertos
bioreabsorviveis autdlogo ao sucesso da
0sseos processados. .
implantacio

Fonte: (GEETHA et al .; 2009).

Nos ultimos anos diversos biomateriais metalicos foram estudados para a substitui¢do
de tecidos duros, destacando-se as ligas cobalto-cromo, o ago inoxidéavel e as ligas de titanio.
As propriedades mecanicas desses biomateriais metalicos pode ser observada no Quadro 2.
Titanio e suas ligas sdo extensamente estudados devido as suas excelentes propriedades,
principalmente devido a resisténcia a corros@o e biocompatibilidade.

Nas ultimas décadas, o titanio CP foi empregado na fabricagdo de sistemas de
implantes comerciais, como os sistemas Branemark, Steri-oss, Integral, IMZ, Bonefit e

IMTEC. Sendo suas principais propriedades apresentadas no Quadro 3.




Quadro 2 — Propriedades mecénicas de um biomaterial metalico

15

Limite
de
Moédulo de Tensio de escoamento Tensido maxima
Material Fadiga
Young E(GPa) sy (MPa) Suts (MPa) S
end
(Mpa)
Aco
' ' 190 221-1,213 586-1,351 241-820
inoxidavel
Co-Cr 210-253 448-1,606 655-1,896 207-950
Titanio 110 485 760 300
Ti-6Al-4V 116 876-1,034 965-1,103 620
Osso cortical 15-30 30-70 70-150

Fonte: (Patel & Gohil, 2012)

Quadro 3 — Propriedades fisicas do titanio CP

Propriedades Valores
Numero atdmico 22
Peso atomico (g/mol) 7,9

Estrutura cristalina o, HCP

c(A) 4,6832 +0,0004
a(A) 2,9504 +0,0004
Estrutura cristalina §, CCC
a(A) 3,28 + 0,003
Densidade g/cm3 4,54
Coeficiente de expansdo térmica, o, a
20°C 8,4 x 10-6
Condutividade térmica (W/mK) 19,2
Temperatura de fusdo (°C) 1668
Temperatura de transformacdo 882,5
Modulo de elasticidade, a, (GPa) 105

Tensdo limite de escoamento, o, MPa

692
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Limite de resisténcia a tragdo, o, MPa 785

Fonte: (Patel & Gohil, 2012)

No entanto, o titdnio comercialmente puro fundido tem sua aplicagdo limitada devido
a sua baixa resisténcia mecanica, levando a adicdo de elementos de liga e ao desenvolvimento
de novas ligas (WATANABE, 2003). Duas ligas empregadas extensivamente sdo a liga
Ti6Al4V e a liga Ti6AI7Nb. A liga Ti-6Al-4V foi empregada inicialmente para aplicacdes
militares e aeroespaciais, sendo utilizada na é4rea biomédica a partir da década de 1960.
Restricdes passaram a ser feitas quanto ao emprego dessa liga, inicialmente, devido a
toxicidade associada a presenca do vanddio (EISENBARTH et al, 2004; KOIKE et al, 2005).
Alguns autores (WATANABE; TOPHAM, 2004) substituiram o V por Nb, devido ao seu
menor risco bioldgico, mantendo a mesma formulacdo (Ti-6Al-4V). No entanto, em seu
estudo, Walker et al. (1998) ja apontavam os possiveis danos em células do sistema nervoso
causados por ions de aluminio. Dessa forma, novas pesquisas com elementos nio-toxicos
como Nb, Ta, Zr, Mo e Sn tém sido utilizados para obter diferentes ligas a base de titanio.

Estudos realizados por Gibbesch et al.(1992) na década de noventa revelaram que o
tantalo proporciona uma melhor adesdo da ceramica ao metal tornando o seu uso indicado na
Odontologia. Em 1997, Prigent et al. avaliaram a biocompatibilidade da liga Ti-5Ta e
concluiram a viabilidade da sua utilizag@o na area biomédica.

Na Figura 1 € possivel observar o diagrama de fases binario Ti-Ta com as fases
esperadas para esse sistema. A fase a é esperada para teores de tantalo inferiores a 12%,

enquanto a fase [} ocorre para teores superiores a 50%p.
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Figura 1 — Diagrama de Fases Ti-Ta
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Fonte: MASSALSKI (1990 apud SOUZA , 2003)

Souza e Robin (2003) avaliaram a influencia da concentragdo dos elementos no
comportamento da corrosdo das ligas de titdnio-tantalo em solugdes de acido sulftrico. Os
autores concluiram que ligas com maior porcentagem de tantalo tiveram comportamento
semelhante ao do tantalo e bem superior a do titdnio cp, sendo justificada a substitui¢do do
tantalo puro devido a seu alto custo e densidade quando comparado com o Ti cp.

O efeito do contetido de tantalo sobre o modulo de elasticidade dindmico foi avaliado
por Zhou et al. (2004). Os autores avaliaram as seguintes ligas: Ti-10%Ta, Ti-20%Ta, Ti-
30%Ta, Ti-40%Ta, Ti-50%Ta, Ti-60%Ta, Ti-70%Ta e Ti-80%Ta. Os autores concluiram que
o teor de tantalo influenciou significativamente os resultados, sendo que as ligas Ti-30Ta e Ti-
70Ta exibiam os menores valores de modulo de elasticidade associados & melhor combinagdo
de elevada resisténcia/baixo modulo, comparadas as outras composi¢des avaliadas.

Implantes feitos de titdnio, embora biocompativeis, durante as etapas de fabricagdo
apresentam a superficies deformadas, as quais se tornam inadequadas e com propriedades
superficiais diferentes das exigidas para a implantagdo, o que exige a realiza¢do de alguns
tratamentos superficiais. Como exemplo podemos citar a forma necessaria para a implantagao
no interior do osso e a necessidade de uma superficie bioativa (SCHUTZ et al., 1993).

As superficies dos implantes dentarios t€ém sido estudadas com o objetivo de melhorar
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as respostas dsseas e manter a osseointegracdo (SCHNEIDER et al., 2003; ALBREKTSSON
et al., 2004; BRUNSK et al., 2005; ZHAO et al., 2005). Superficies rugosas utilizadas em
areas endosseas de implantes dentdrios aumentam a superficie total disponivel para aposi¢do
Ossea e estabilidade mecanica devido a interligacdo entre osso e implante (COCHRAN,
1999). Porém, segundo Vercaigne et al., (1998) ainda hd controvérsias se o aumento da
estabilidade mecanica dos implantes rugosos ¢ devido ao aumento de tecido interligado no
ambito da rugosidade superficial ou devido a integragdo Ossea.

Nos ultimos anos, tem ocorrido uma tendéncia para substituir superficies tratadas
mecanicamente por superficies tratadas com produtos quimicos, a fim de acelerar a
osseointegragdo (BORNSTEIN et al., 2003). Tratamentos alcalinos e térmicos sdo um método
tipico de modificag¢@o na superficie do titanio para melhorar a bioatividade (KOKUBO et al.,
1998; 2003; LEE et al, 2002; 2003; 2004). Oxidos bioativo, tais como titanato de sédio
(NaTisO;; ou Na,TicO13), que tem uma superficie porosa nanoestruturada com média de
poros de 150-200 nm, sdo criados por esses tratamentos (KOKUBO et al., 2003).

As modificacdes quimicas sdo empregadas para garantir aos implantes caracteristicas
tais como: limpeza e assepsia para o seu uso em cirurgias, elimina¢do de impurezas do
processo de fabricagdo, rugosidade adequada da superficie visando o aumento de
biocompatibilidade, obtencdo de uma camada homogénea regular de 6xido de espessura
variavel sobre a sua superficie (SENA et al., 2001). Dentre os processos quimicos podemos
citar: tratamento quimico, tratamento eletroquimico (oxidac¢do anoddica), deposi¢do por vapor
quimico, processo biomimético, deposicdo sol-gel e deposi¢do por eletroforese (LIU et al.,

2004).

1.1. TRATAMENTO DE SUPERFICIE BIOMIMETICO

Uma das técnicas mais promissoras empregadas para a deposicdo de apatita é o
método biomimético proposto por Kokubo er al., em 1998. Esse método emprega o
tratamento alcalino com NaOH para a remoc¢do da camada de 6xido presente na superficie de
titdnio.

Habibovic et al. (2002) avaliaram o uso de trés tipos de solu¢des SBF: uma solugdo SBF
convencional, uma solugdo preparada com uma concentragdo 5x superior € uma solugdo com
teores de Mg>™ e (HCO3)  reduzidos e sem K* e (SO4)* . Os autores concluiram que para o
crescimento de uma camada uniforme de apatita ¢ necessario um pré-tratamento térmico antes
da imers@o em SBF e que as amostras imersas em solu¢do com concentragdo 5x superior a

solucéo convencional foram as que apresentaram maior crescimento de fosfato de calcio.
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Barrere et al., (2002) estudaram varias composi¢des de solugdes corpdrea simulada
com o proposito de avaliar a influéncia dos ions HCOs™ e NaCl (Quadro 4), no processo de
mineralizacdo dos fosfatos de cdlcio e observaram que a camada de apatita formada sobre

a superficie do Ti-6Al-4V variou de acordo com a solugdo utilizada.

Quadro 4 - Composicao de solucdes corporea simulada

Solucdes Variacio dos ions HCO3 e NaCl
SBF 5x
SBF 5x (HCO3 x 0) Isento de HCOj5
SBF 5x (HCO3 x 3) Concentragdo de HCO;5™ 3x
SBF 5x (NaCl x 0) Isento de NaCl’
SBF 5x (NaCl™ x 3) Concentrag¢do de NaCl™ 3x

Fonte: (Barrére et al., 2002)

Miyazaki et al., (2000) estudaram amostras de tintalo tratadas com NaOH com
concentragdes variando de 0,2 a 5,0 M, e mantidas a 60° C por 24 h. Apds o periodo
determinado, as amostras foram lavados com 4gua destilada e secas a 40° C por 24 h. Apds o
tratamento quimico com solugdes de 0,2 e 0,5 M NaOH uma camada amorfa de tantalato de
sodio com Imm de espessura foi detectada, enquanto apos o tratamento com NaOH a 5,0M,
ocorreu a formagdo de uma camada cristalina de tantalato de sddio.

Essas camadas de tantalato de sodio sdo formadas quando a camada passiva de 6xido de

tantalo reage com a solu¢do aquosa de NaOH, conforme a reag@o:

Ta,0’ + OH — HTa,0¢ (1)

Em seguida, o substrato do metal tdntalo reage a solug¢do aquosa de NaOH:

Ta+ 20H — Ta(OH),’" + Se- )

Ta+ 30H — Ta (OH);*" + 5e- (3)

2Ta (OH);*" + 4e- — Ta,0s5 . H,O + 2H”  (4)
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Ta(OH),>" + 30H — Ta(OH)s (5)

Ta,0s . H,O + OH <> HTa,0% . H,0 (6)

O tantalato hidratado negativamente carregado ¢ formado pela incorporagdo dos ions
Na". Como resultado, em baixas concentragdes de NaOH ocorre a formagio de uma camada
de tantalato de sddio amorfo, ¢ em elevadas concentragdes de NaOH forma-se uma camada de
tantalato de sddio cristalino. Como o tantalo ¢ normalmente coberto por uma fina passiva
camada de 6xido de tantalo, a camada de 6xido no metal pode ser hidratada em SBF formar
grupos de Ta-OH. Esses grupos induzem a nucleagdo da apatita, que uma vez formados
crescem consumindo ions célcio e fésforo.

Lee et al., (2002), analisaram amostras da liga Ti - 6Al - 4V tratadas em NaOH a 5SM
por 24 h, seguido por tratamento térmico a 600°C e 800°C por 1 h e imers@o em SBF. Os
autores verificaram que em ambas as superficies ocorreram a formacdo de uma camada
porosa de titanato de sodio, porém apds os tratamentos térmicos, diferencgas significativas
foram encontradas. O aquecimento a 600°C proporcionou a formac¢io de um filme de titanato
de sddio cristalino, o que favoreceu o crescimento de apatita, enquanto o aquecimento a
800°C o crescimento de apatita foi bem menor.

Wei et al., (2002) estudaram diversos parametros de tratamento alcalino com posterior
tratamento térmico e imersdo em solugcdo SBF, na tentativa de agilizar a formagdo de apatita
na liga Ti - 6Al - 4V. As amostras foram tratadas em solugdes de NaOH ( 3, 5, 10 e 15M) em
temperaturas de 60 ou 80°C; por 1, 3 ou 7 dias. Verificou-se que o melhor tratamento para a
liga Ti - 6Al - 4V ocorreu em solugdo de NaOH 5M a 80°C por 3 dias. As amostras tratadas
nestas condi¢des foram posteriormente submetidas a tratamento térmico a 500, 600 e 700°C
por 1 hora, a fim de consolidar a camada de hidrogel de titanato de sédio e melhorar sua
adesdo ao substrato. O tratamento térmico realizado a 600°C por 1 hora resultou na melhor
adesdo e melhor taxa de formacdo de apatita. Apds a imersdo em SBF, a formagdo de apatita
sobre a liga Ti-6Al-4V ocorreu em apenas 3 dias, periodo bem mais curto que os 7 dias
relatado por Kim et al., (1996).

Uchida et al., (2003) demonstraram que a habilidade de formagao de apatita em titanato
¢ dependente da estrutura cristalina do titanato sendo que quando a estrutura ¢ amorfa nao
induz a formag@o de apatita em sua superficie apos imersdo em SBF, enquanto géis com

estrutura cristalina (rutilo ou anatésio) induzem a formagao de apatita em sua superficie. Além
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disso, deposi¢do de apatita ¢ mais pronunciada em gel de anatasio que em gel de rutilo.

12 TRATAMENTO DE SUPERFICIE COM DEPOSICAO DE POLIMERO POR
ELETROFIACAO

Ravichandran et al., (2011) propds um tratamento alcalino para a liga Ti-6Al-4V apds o
polimento dos discos, com solucdo de NaOH 10M a 60°C durante 24 horas, em seguida
deixadas a temperatura ambiente e posteriormente tratamento com HCl 10M durante 1 hora.
Esse tratamento resultou na forma¢do de uma superficie de nanotinato nos implantes de
titnio.

Apds o pré-tratamento das amostras, foi realizado o método de eletrofiacdo com o
polimero PLGA (Poli-acido-lactico-co-glicético), colocando-se o polimero em uma seringa e
um campo elétrico de alta tens@o foi aplicado para retirar as fibras da fieira sobre a placa
coletora onde as amostras de titdnio estdo fixadas. A fieira foi aterrada primeiro para produzir
uma nanofibra continua e uniforme e a uma vazio constante de 1ml/h, a seringa foi sendo
pressionada, de acordo com o esquema da Figura 2. Para obter eletrofiagdo com maior

precisdo, foi adicionado um eletrodo anular antes da placa coletora.

Figura 2 — Esquema para uma eletrofiacdo precisa
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Fonte: (Ravichandran et al., 2011)

Foram testadas duas tensdes diferentes, primeiramente utilizou-se 18kV na agulha da
seringa e 14kV no eletrodo anular, mas o processo de eletrofiacdo foi limitado, pois com
14kV comegou a aparecer irregularidades no campo elétrico, causando interrupgdes no
processo, como indicado pelas flechas na Figura 3. Sendo assim, Ravichandran et al., (2011)
testou usar uma voltagem de 10kV para o eletrodo anular, resultando em um campo mais
uniforme sem qualquer agente que poderia atrapalhar o processo de deposi¢cdo das fibras e

como a voltagem foi aumentada, a deposi¢@o de fibras nas amostras também aumentou.

Figura 3 — (a) Campo elétrico de 18kV na agulha e 14kV no anel; (b) campo elétrico de 18Kv

na agulha e 10kV no anel

e e

¢

l'___—r—-d-‘-‘
21 - _”f-—d
————
- S
313
! e g—
! 1.1
ML LELL
Ay 10
™ ] 141
11§ 1 L
8 Ll
rm PR
! T ¥
(I A , - ] 1811
| 1 L

Fonte: (Ravichandran et al., 2011)

Apoés a eletrofiacdo, foi utilizado imobilizacdo de apatita empregando solugdo de

calcio/fosfato para a mineralizagdo, seguindo o método descrito no Quadro 5:

Quadro 5 — Processo de imobilizag@o de apatita empregando solugédo de calcio/fosfato

Ciclo | 0.5M CaCl, | Agua deionizada | 0.3M Na,HPO, | Agua deionizada

1 10 min 1 min 10 min 1 min
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2 5 min 1 min 5 min 1 min

3 5 min 1 min 5 min 1 min

Fonte: (Ravichandran et al., 2011)

Apbs a biomineralizagdo as amostras foram secas por congelamento, durante uma

noite.

1.3 TECNICAS DE CARACTERIZACAO DA SUPERFICIE

1.3.1 Microscépio Eletronico de Varredura

A microscopia eletronica de varredura ¢ a técnica de caracterizagdo microestrutural
mais versatil hoje disponivel, encontrando aplica¢des em diversos campos do conhecimento,
mais particularmente engenharia e ciéncias de materiais, engenharias metalirgica e de minas,
geociéncias e ciéncias biologicas, dentre outros. A interagcdo de um fino feixe de elétrons
focalizado sobre a 4rea ou o microvolume a ser analisado gera uma série de sinais que podem
ser utilizados para caracterizar propriedades da amostra, tais como composi¢ao, superficie
topografica, cristalografia, etc (GOLDSTEIN, 1992).

Na microscopia eletronica de varredura os sinais de maior interesse referem-se
usualmente as imagens de elétrons secundarios e de elétrons retroespalhados, ao passo que na
microssonda eletronica o sinal de maior interesse corresponde aos raios X caracteristico,
resultante do bombardeamento do feixe de elétrons sobre a amostra, permitindo a defini¢cao
qualitativa ou quantitativa dos elementos quimicos presentes em um microvolume.

Dado as caracteristicas de versatilidade da técnica de microscopia eletronica, sio
inimeras as suas aplicacdes em diferentes campos da ciéncia e engenharia. Seu custo, hoje
relativamente baixo, para uma configura¢do com detetor de microandlise por EDS (cerca de
USD $200.000,00), aliado a extrema simplicidade operacional dos sistemas digitais em
ambiente Windows e possibilidades de integragdo com sistemas de andlises de imagens, tem
sido responsavel pela significativa difusdo desta técnica no pais a partir dos anos 90.

Algumas das principais aplicagdes na area de engenharia sdo:

+ andlise micromorfologica, incluindo estudos de fraturas, morfologia de pds, etc.;

+ analises de texturas e quantificacdo de fases com numeros atdomicos distintos;

» identificag¢@o / composi¢do quimica das fases presentes em uma amostra;



24

* estudos de liberagdo de minérios (conjugado com sistemas de andlise de imagens).

Neste estudo, utilizou-se 0 MEV para a andlise micromorfoldgica, dnalises de texturas
e principalmente, para a identificacdo e composicdo quimica das fases presentes em nas

amostras.

1.3.2 EDS

O EDS (energy dispersive x-ray detector, EDX ou EDS) ¢ um acessdrio essencial no
estudo de caracterizacdo microscopica de materiais. Quando o feixe de elétrons incide sobre
um mineral, os clétrons mais externos dos atomos e os ions constituintes sdo excitados,
mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua posicdo inicial, liberam a energia
adquirida a qual ¢ emitida em comprimento de onda no espectro de raios-x. Um detector
instalado na cdmara de vacuo do MEV mede a energia associada a esse elétron. Como os
elétrons de um determinado atomo possuem energias distintas, ¢ possivel, no ponto de
incidéncia do feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes naquele local e
assim identificar em instantes que mineral estd sendo observado. O didmetro reduzido do
feixe permite a determinagdo da composi¢do mineral em amostras de tamanhos muito
reduzidos (< 5 pm), permitindo uma anélise quase que pontual.

O uso em conjunto do EDS com o MEV ¢ de grande importancia na caracterizagdo da
superficie apds os tratamentos alcalinos. Enquanto o MEV proporciona nitidas imagens (ainda
que virtuais, pois o que se vé no monitor do computador ¢ a transcodificacdo da energia
emitida pelas particulas, ao invés da radiacdo emitida pela luz, ao qual estamos habitualmente
acostumados), o EDS permite sua imediata identificagdo. Além da identificacdo mineral, o
equipamento ainda permite o mapeamento da distribuicdo de elementos quimicos por

minerais, gerando mapas composicionais de elementos desejados.

1.3.3 Angulo de contato

Dentre o estudo da fisico-quimica de liquidos e coldides, muito se destaca a medicdo
do angulo de molhabilidade entre uma gota do liquido e a superficie no qual ela repousa. Este

angulo ¢ definido como o angulo entre um plano tangente a uma gota do liquido e um plano
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contendo a superficie onde o liquido se encontra depositado, conforme esquematizado na
Figura 4. Logo, a molhabilidade de uma superficie depende do equilibrio termodindmico
entre este sistema de trés interfaces: solido, liquido e vapor. Assim, o dngulo de contato
representa uma medida quantitativa do processo de molhabilidade.

Formalmente, a angulo de contato entre uma gota de um liquido com uma tensio
superficial conhecida e uma superficie sélida depende da relagdo entre as forgas adesivas (que
fariam a gota se espalhar sobre a superficie) e as forgas coesivas do liquido (que querem
contrair a gota a uma esfera com uma superficie minima). Se a gota repousa sobre uma
superficie homogénea perfeitamente nivelada, forma-se um angulo de contato de equilibrio
entre o liquido e a superficie solida em qualquer ponto da linha de trés fases, onde se
encontram o solido, o liquido e a fase de vapor.

Estudos do angulos de contato () serdo realizados no Laboratdrio de Plasma da
Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd (FEG/UNESP), utilizando um Gonidmetro
automatizado (Ramé-Hard Instrument Co. — modelo-Advanced Goniometer model n° 300-

F1, Serial n° 709262).

Figura 4 - Defini¢cdo do angulo de contato 6 entre uma gota liquida e uma superficie
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Fonte: Desconhecida
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1.4 OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivo o processamento e caracterizacdo da liga Ti-25Ta e a
realizacdo de dois tratamentos de superficie: biomimético e deposi¢do de polimero por
eletrofiagdo para o crescimento de apatita para obter melhor osseointegra¢do com o implante
dentario. E utilizando técnicas de caracterizagdo de superficie tais como microscopia
eletronica de varredura, EDS e medi¢do do angulo de contato buscando a melhor condicdo de

tratamento das amostras.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 OBTENCAO DOS TARUGOS

As amostras foram obtidas a partir do titdnio comercialmente puro (grau 1) e tantalo
de acordo com a composicdo estudada. Apds limpeza, os materiais foram pesados uma
balanga analitica com as composi¢des indicadas e fundidos em um forno a arco voltaico com
atmosfera inerte (gas argonio), cdmara e cadinho de cobre refrigerado a dgua, adquirido no

projeto FAPESP 007/00059-4 (Figura 5).

Figura 5 — Forno a arco voltaico utilizado para obteng¢o das ligas

Fonte: Autor

Apos a sua fusdo, os lingotes foram encapsulados sob vacuo, em tubo de quartzo, para
o tratamento de solubilizag@o. Esse tratamento foi realizado em forno tubular a 1200°C por 24

horas no Departamento de Materiais, Escola de Engenharia de Lorena, USP (Figura 6).
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Figura 6 - Forno tubular empregado para homogeneizagao das ligas. Detalhe do lingote

encapsulado

Fonte: Autor

Posteriormente ao tratamento térmico foi realizado o forjamento a frio dos lingotes de
tal forma que tarugos com 13 mm fossem obtidos. O forjamento foi realizado em uma prensa
do tipo swaging (forjamento rotativo), FENN, utilizando matrizes 6F (2* até 3/8%) e 3F (1/22
até 1/8?), com poténcia de aproximadamente 30 CV (HP) e velocidade de 1700 rpm,
pertencente ao Departamento de Engenharia de Materiais, EEL, USP. A cada passe ocorreu a
troca de matrizes (martelos), causando uma redu¢do da ordem de 20% no didmetro das

amostras, possibilitando um diametro final de 13mm (Figura 7).

Figura 7 - Equipamento para forjamento a frio FENN e os martelos

l
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Fonte: Autor

Ap6s o forjamento a frio as barras foram seccionadas discos com 3 mm de espessura
na Isomet 4000 a uma velocidade de 1500 rpm a uma taxa de alimentacdo de 1.2mm/min

Departamento de Materiais e Tecnologia, UNESP Campus Guaratingueté (Figura 8).

Figura 8- Corte dos discos utilizando a Isomet

Fonte: Autor

Posteriormente, os discos foram lixados em uma das faces até a lixa 1000 e a
rugosidade da superficie foi medida utilizando rugosimetro digital (Prazis Rug-03, Arotec,

Sdo Paulo) sendo tomados cinco valores em regides distintas para o calculo do Ra médio.

2.2 TRATAMENTO DE SUPERFICIE BIOMIMETICO

2.2.1 Tratamento alcalino

Para o tratamento alcalino, as amostras foram imersas em uma solu¢do aquosa de
NaOH em tré condigdes, para a formagdo de um filme de titanato de sodio: 1,5M em banho

termostatizado a 60°C por 24 horas;3M em banho termostatizado a 60°C por 24 horas e SM
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em banho termostatizado a 80°C por 72 horas. Apds esse periodo as mesmas foram lavadas

abundantemente em agua destilada, e secas em estufa a 40°C por 24 horas.

Tabela 1 — Tratamento alcalino

Concentracio NaOH Temperatura Duracio
1,5M 60°C 24h
M 60°C 24h
SM 80°C 72h

Fonte: Autor
2.2.2 Tratamento térmico

Para as amostras desse grupo, apds o tratamento alcalino, as amostras foram tratadas
termicamente de acordo com a metodologia desenvolvida pelo grupo para a liga Ti-30Ta. Foi
utilizado um forno EDG com aquecimento por resisténcia elétrica no Departamento de
Materiais, Universidade Paulista Julio de Mesquita Filho, UNESP Campus Guaratingueté
(Figura 9), a 300°C por 60 minutos para as amostras tratadas com NaOH 1,5M, a 450°C por
60 minutos para as amostras tratadas com NaOH 3M e para NaOH 5M, a uma taxa de

aquecimento de 5°C/min. O resfriamento das amostras foi lento, dentro do forno.

Tabela 2 — Tratamento térmico

Concentracio de NaOH Temperatura Duracio
1,5M 300°C 60 min
M 450°C 60 min
SM 450°C 60 min

Fonte: Autor



Figura 9 - Forno utilizado para tratamento térmico

Fonte: Autor

2.2.3 Imersao em SBF para analise in vitro
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Apds o tratamento térmico, as amostras foram submetidas & imersio em SBF. A

composi¢do escolhida para a elaboracdo do SBF foi a proposta por Barrére ef al., (2002), cuja

concentragdo dos componentes é cinco vezes maior do que a solucdo original proposta por

Kokubo (1998). No Quadro 6 € possivel verificar as composi¢des empregadas.

Quadro 6 - Composi¢do SBF 5x

Componente Unidade (mM)
NaCl 733,5
MgC12.6H20 7,5
CaC12.2H20 12,5
NazHPO4.2H20 5,0
NaHCO;3 21,0

Fonte: (Barrere et al., 2002)

Visto que o SBF ¢ uma solucdo supersaturada em relagdo a apatita, um método de

preparacdo inapropriado pode levar a precipitacdo da apatita durante o ensaio. Deve-se
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sempre verificar que no preparo da solugdo, esta permanecga transparente e que ndo haja
nenhum deposito de precipitado na superficie do recipiente. Se alguma precipitagcdo ocorrer, a
preparacdo do SBF deve ser paralisada, a solu¢do deve ser descartada, a vidraria lavada e
entdo faz-se nova preparacdo do SBF.

Em um béquer de 1000ml, foi aquecido 900ml de dgua destilada em uma mesa
aquecedora com agitacdo magnética mantendo a temperatura de 36,5°C. Em seguida, os
reagentes foram adicionados um a um até a sua total dissolu¢@o com fluxo constante de CO,,
sendo mantido por mais 20 minutos, até¢ que a solugdo final ficasse translucida, com pH em
torno de 6,0. Assim, a solu¢do foi despejada em um baldo volumétrico e completada com
agua destilada até¢ 1000ml.

As amostras foram imersas em 30 ml de SBF, de acordo com o grupo, em tubo
Falcon, com a superficie usinada paralela ao fundo do tubo (Figural0O). Os tubos foram
colocados em uma mesa agitadora Tecnal TC- 420 (Figura 11) a 36,5 °C com rotacdo de 175
rpm durante 24 horas. Apos esse periodo as amostras foram retiradas, lavadas em ultrassom

com agua destilada por 10 minutos e secas em estufa a 40°C por 24 horas.

Figura 10 - Montagem dos tubos em uma mesa agitadora

Fonte: Autor
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Figura 11 - Mesa agitadora utilizada no procedimento de imersdo em SBF

Fonte: Autor

2.3 TRATAMENTO DE SUPERFICIE COM DEPOSICAO DE POLIMERO POR
ELETROFIACAO

2.3.1 Tratamento alcalino

Apoés os tratamentos alcalinos realizados e descritos na secdo 3.2.1, nosso grupo
padronizou o tratamento alcalino para NaOH 1M em banho termostatizado a 60°C por 24
horas. Assim os discos foram lavados abundantemente em dgua deionizada e secos com o
auxilio de um papel toalha e esperar secar completamente a temperatura ambiente.

Seguindo o procedimento realizado por Ravichandran et al., (2011), foi realizado
imersdo em HCI 10M por 1h com a face lixada para cima. Em seguida as amostras foram
lavadas com 4gua deionizada e por fim realizou-se a secagem das mesmas com um papel
toalha para retirar o excesso de 4gua e colocadas na estufa por 24 horas a uma temperatura de

40°C.

2.3.2 Eletrofiacio
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Para o processo de eletrofiacdo, foi preparada a solucdo de polimero em duas etapas:

1. Mistura dos solventes

Foram utilizadas 3,16g de cloroférmio e 3,16g de acetona e colocados em um frasco.
Apds vedar o frasco o mesmo foi colocado em uma mesa agitadora durante 15 minutos a
temperatura ambiente.

2. Adig¢do do polimero

Adiciona-se 1g de Poli-e-caprolactona (PCL-Laboratério Sigma) ao frasco com
cloroférmio e acetona na mesaagitadora por 16 a 24 horas aproximadamente de modo a obter
uma solucdo homogénia a temperatura ambiente.

Apds a preparagdo da solucdo, as amostras foram limpas com alcool e coladas na placa
coletora de aluminio com fita adesiva dupla face (Figura 12). Assim a solucdo foi colocada
em uma seringa de vidro de 19,5 mm de didmetro com agulha de metal (pdlo positivo) de

ponta reta e didmetro de 0,7 mm.de acordo com a Figura 13.

Figura 12 — Amostras de Ti-25Ta coladas na placa coletora de aluminio

Fonte: Autor



Figura 13 — Montagem dos equipamentos para eletrofiagdo

Fonte: Autor

Os equipamentos utilizados estdo listados no Quadro 7:

Quadro 7 — Equipamentos utilizados para a eletrofiacio

Equipamentos

Especificagdes

Caixa Acrilica

Dimensdes: 600x400x300 mm

Laterais desmontaveis

Furo de 10mm de didmetro frontal, para a

seringa

Furo de 12mm de diametro lateral, para o

cabo

Tampa com rasgo e régua

Guia de fixacdo em acrilico

Pino de PVC
Transformador Rasotronic, 20.000 Vac
Controlador de frequéncia 50 a 2kHz

Fonte de alta tensio

CA e CC simultaneamente

Tensao continua de 0 a +16kV
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Corrente de saida menor que 15mA

Gerador de sinal alternado até 7kV pico a

pico
Oscilocopio Tektranic, modelo TDS-2002
Ponteira de alta tensao P6 015"
Multimetro ICEL, mod. MD 6450
Bomba de infusio KD Scientific, mod. KD100

Mesa hidraulica -

Estabilizador -

Cabos e fita isolante para alta tensio -

Fonte: (UNICAMP)

A distancia entre a agulha e a placa coletora ¢ de 120 mm, utilizando corrente
alternada e continua simultaneamente, a uma tensio de 12,5 kV e 7kV respectivamente e a
temperatura ambiente, com uma frequéncia de 350Hz e uma vazdo na seringa de 8ml/h, a
eletrofiagdo ocorre durante aproximadamente 1min até que a superficie da amostra seja
recoberta pelo PCL.

Por fim, as amostras foram secas em um dessecador a uma pressdo de -400mmHg com

silica em gel, por tempo indeterminado.

2.3.3 Imobilizagdo de apatita empregando solugdo calcio/fosfato

Ap6s a eletrofiacdo, foi realizado o procedimento de imersdo em SBF (Simulated Body
Fluid) com a composicdo proposta por Ravichandran et al., (2011) com CaCl,.2H,0 0,5M e
Na,HPO4.2H,0 0,3M a temperatura de 37°C, como explicado no Quadro 8:

Quadro 8: Processo de imobilizacdo de apatita empregando solugdo calcio/fosfato apos
eletrofiagdo

Ciclo 0.5M CaCl, Agua deionizada 0.3M Na,HPO, Agua deionizada

1 10 min 1 min 10 min 1 min
2 5 min 1 min 5 min 1 min

3 5 min 1 min 5 min 1 min
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Fonte: (Ravichandran et al., 2011)
Em seguida as amostras foram secas com papel toalha para retirar o excesso de agua e
entdo colocadas no dessecador a uma pressdo de -400mmHg com silica em gel até secar

completamente.

2.4 CARACTERIZACAO DA SUPERFICIE

Para avaliagdo da superficie das amostras foi utilizado o microscopio eletronico de
varredura (Zeiss); a composi¢cdo dos elementos das amostras foi avaliada utilizando o EDS,
ambos na EEL USP e Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho, UNESP
Campus Guaratingueta.

O angulo de molhabilidade foi obtido através do angulo de contato (0) utilizando-se um
Gonidmetro automatizado, Universidade Estadual Paulista Julio de Mesquita Filho, UNESP
Campus Guaratingueta.

As fases presentes foram avaliadas empregando-se andlise por difracdo de Raios-X

sendo as imagens realizadas no LCE — UFSCar.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

3.1.1 Tratamento de superficie biomimético

Foi realizada a andlise da superficie das amostras em microscopio eletronico de
varredura para as trés molaridades avaliadas: 1,5M, 3M e 5M. Na Figura 14a ¢ possivel
observar as micrografias obtidas do grupo controle apds lixamento e na Figura 14b apos
tratamento alcalino com NaOH 1,5M a 60°C por 24 horas e tratamento térmico a 300°C.
Observa-se apos o tratamento alcalino a formacgdo de uma pelicula muito fina que pode ser

definida como uma camada de gel.

Figura 14 — Aspecto da superficie das amostras: (a) apds lixamento (grupo controle); (b) apos

tratamento alcalino, 1,5M, 60°C, 24 horas seguido de tratamento térmico a 300°C

10 um ENT » 20004V Signad A = 5E1 Spot Slae = 429 Chamber « 5.42¢.004 Pa LAIMat

I l WO = 830mm  Aperture Slze = 3000 um [P Gas = Ar Peitier Temp = 200°C FEG-UNESP

(a)



] 20pm NaOH Signal A = SE1 WD = » 15 mm
— Mag= 1.00 KX EHT = 20.00KV  LME-DEMAR-EEL-USP
(b)

Fonte: Autor

A superficie da amostra apds imersdo em SBF pode ser observada na Figura 15.

Figura 15 - Aspecto da superficie apos imersdo em SBF; observa-se a formacdo de uma

camada de apatita com baixa adesdo

20um SBF Signal A = SE1 WD = 15mm
- Mag = 500X EHT = 20.00kV ~ LME-DEMAR-EEL-USP
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Fonte: Autor

Posteriormente foi realizado o tratamento alcalino de NaOH 3M a 60°C por 24 horas
seguido de tratamento térmico a 450°C. A superficie das amostras apos imersdo em SBF pode
ser observada através da Figura 16. Observou-se que houve o inicio da forma¢do da camada
de apatita com a formagdo de estruturas em forma de agulhas similar ao verificado na

literatura para a liga Ti-6Al-4V (Barrere et al., 2001).

Figura 16— Aspecto da amostra apds imers@o em SBF; observa-se a formag¢@o de estruturas na

forma de agulhas

2um EHT =10.00kV  Signal A = SE1 Spot Size =351  Chamber = 2.00e-003 Pa LAIMat
I I WD = 85mm  Aperture Size = 30.00 um  EP Gas = Air Peltier Temp = 20.0°C  FEG-UNESP

Fonte: Autor

A terceira condi¢do do tratamento alcalino foi NaOH 5M a 80°C durante 72 horas. A
micrografia obtida pode ser observada na Figura 17, onde esta evidenciada a formacdo de uma

fina camada sob a superficie da amostra.
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Figura 17- Superficie da amostra apds tratamento alcalino NaOH 5M a 80°C por 72 horas

2 S O\

20 m N O 5M ] Mad = 500X Slgnal A=SEl WD= 8mm
i @ 2 EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-EEL-USP|

Fonte: Autor

A superficie das amostras imersas em SBF pode ser observada na Figura 18 e na
Figura 19. Assim pode-se observar que houve a formag@o ndo uniforme de um filme poroso
de apatita relatado na literatura para Ti CP (Jonasova et al.,2004) e para as ligas Ti-7,5Mo%p
(Escada,2009) e Ti-6A1-4V (Wang e Zhou,2003).

Figura 18- Superficie da amostra apds imersdo em SBF; observa-se a formacdo de um filme

poroso de apatita

- SignalA=SE1 WD= 9mm
Mag = 10.00 KX EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-EEL-USP
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Fonte: Autor

Figura 19 — Aspecto da superficie apds imersdo em SBF

2 pm EHT = 1.68KV  Signal A = SE1 IProbe= 24pA  ApertureSize=30.00pm | Laimat
I I WD = 8.0mm Mag = 2.00KX Spot Size = 308 Chamber = 1.95e-003 Pa  FEG-UNESP

Fonte: Autor

3.1.2 Tratamento de superficie com deposicio de polimero por eletrofiacio

Foram analisadas as amostras com tratamento alcalino de NaOH 1M e HCI 10M e
eletrofiadas, onde obteve-se uma superficie com fibras de PCL distribuida de forma uniforme

como mostra na Figura 20.
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Figura 20 — Superficie da amostra ap0s eletrofiagdo com PCL

Me=AccV SpotMagn Det WD Exp 1 200 um
S500kv 3.0 100x  SE 98 1  UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Fonte: Autor

Apo6s a imers@o em SBF, se observou que ndo houve crescimento de apatita sobre as

fibras de PCL (Figura 21).

Figura 21 — Superficie da amostra ap0s eletrofiagdo e imersdo em SBF

Acc.V Spot Magn  Det WD Exp F—— 20 pm
500kV 30 1000x SE 10.1 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG




Fonte: Autor

3.2 EDS

3.2.1 Tratamento de superficie biomimético
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Ap6s tratamento alcalino com NaOH 1,5M a 60°C por 24 horas e tratamento térmico a

300°C, a andlise por EDS confirmou a preseng¢a apenas de titanio e tantalo (Figura 22).

Figura 22 — Anélise por EDS ap6s imersdo em NaOH 1,5M por 24 horas e tratamento térmico

Ta

Ti

Spectrum

Bl

I T T T T T T v T
1 2 3 4
Full Scale 2934 cts Cursor: 14 867 ke (3 cts)

ke

Fonte: Autor

Ap6s a imersdo em SBF foi realizada a analise por EDS que confirmou a formagao de

fosfato de célcio com uma razdo Ca/P em torno de 1,82 para amostras imersas em 5xSBF por

24horas. As andlises revelaram também a presenga de magnésio, cdlcio e fosforo, na

superficie (Figura 23). Essa razdo ¢ muito préoxima da composicdo da camada corresponde a

hidroxiapatita, com uma razdo molar Ca/P de 1,67.
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Figura 23 - Anélise por EDS ap6s imersao em 5xSBF por 24 horas

SgnalA=SEL  wD= 15mm
i — EHT = 20.00KV  LME-DEMAR-EEL-USP

Ti

Ta 12 Ta Ta
e v T R e e e e L e e M s s o s L
1] 1 2 3 4 5 [ 7 g 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Full Scale 2170 cts Cursor: 20.169 keV (0 cts) ke

Fonte: Autor

Posteriormente foi realizado a andlise por EDS das amostras submetidas a tratamento
alcalino NaOH 3M e imersas em 5xSBF por 24 horas, confirmando a formag¢ao de fosfato de
calcio com uma razdo Ca/P em torno de 1,5. Essa razdo ¢ muito proxima da composi¢do da
camada corresponde a hidroxiapatita, com uma razdo molar Ca/P de 1,67. As andlises

revelaram também a presenga de magnésio, célcio e fosforo, na superficie.

3.2.2 Tratamento de superficie com deposicido de polimero por eletrofiacdo

A andlise por EDS para a amostra apos a eletrofiacdo na Figura 24 evidencia a

composi¢do das fibras de PCL.
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Figura 24 — Anélise por EDS das fibras de PCL sobre a amostra

Counts

4000

Fe

Fe Ta Nb
Sctows Nb Nb

v I
10 15 20

Energy (ke

Fonte: Autor

Apds a imers@o em SBF (Figura 25) obteve-se a andlise por EDS, onde ndo foi

encontrado os elementos da hidroxiapatita, sendo que a razdo Ca/P ndo pode ser calculada.
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Figura 25 — Anélise por EDS da amostra eletrofiada apds imersdo em SBF

Fe Ta Nb
S Nb Nb

T T
10 15 20
Energy (ke

Fonte: Autor

3.3 MEDIDA DO ANGULO DE CONTATO

O angulo de contato foi medido para determinar a molhabilidade da superficie das
amostras. Quanto menor for o dngulo de contato maior a irrigagdo de sangue em torno do
implante que leva a formag¢@o do osso novo, onde o polimero PCL usado para a eletrofiacdo, ¢
usado como matriz extra celular onde as células dsseas irdo se formar.

Observando a Figura 26, pode-se verificar que a amostra lixada possui uma superficie

hidrofilica, pois o a&ngulo de contato ¢ menor que 90°.
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Figura 26 — Angulo de contato da amostra de Ti-25Ta lixada

CAL] 626
CA[R] 623

Fonte: Autor

Apds o tratamento alcalino (Figura 27), a amostra fica ainda mais hidrofilica, sendo

assim a molhabilidade da superficie do material foi aumentada.

Figura 27 — Angulo de contato da amostra de Ti-25Ta apés tratamento alcalino

CAQ) 56.2
CAR] 552

Fonte: Autor

Com a eletrofiacdo, a amostra fica com a superficie hidrofébica devido ao polimero,

assim o angulo de contato aumentou, diminuindo a molhabilidade da superficie.



49

Figura 28 — Angulo de contato da amostra Ti-25Ta apds eletrofiagio

CAL 128.1
CA[R] 128.4

Fonte: Autor

Por fim, as amostras que tiveram imersdo em SBF, ainda apresentaram uma superficie

hidrofébica, mas com melhora na molhabilidade em relagdo a amostra apds eletrofiagéo.

Figura 29 — Angulo de contato da amostra Ti-25Ta apés SBF

CAlL 1278

CAIR| 1278

Fonte: Autor
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4. CONCLUSAO

Ao final de todos os procedimentos e apds analisar os resultados, pode-se concluir que
dentre todas as condicdes analisadas, aquela que possui maior formacdo de hidroxiapatita, foi
aquela com tratamento de superficie biomimético com tratamento alcalino de NaOH 5M,
tratamento térmico de 80°C durante 72 horas seguido de imersdo em SBF.

Pode-se dizer também que pelos resultados obtidos na medi¢do do dngulo de contato o
tratamento de superficie com deposi¢do de polimero por eletrofiagdo a amostra continua a ser
hidrofébica, evidenciando que ndo houve crescimento de hidroxiapatita. Sendo assim, o mais
indicado seria a utilizagdo de tratamento alcalino com NaOH 5M como no tratamento de
superficie biomimético.

O desenvolvimento deste trabalho proporcionou grande crescimento profissional,
considerando o acompanhando de todo o processamento das amostras de Ti-25Ta, além das
caracterizagdes das superficies. O desenvolvimento do projeto proporcionou o

aprofundamento no aprendizado tedrico na area de biomateriais.
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