PRISCILA SATIE ASHIGUTI
VINICIUS CARVALHO VIEIRA

OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE SU

PORTE DE REGENERACAO

OSSEA DE DIOXIDO DE TITANIO

Orientador: Pr

Guaratingueta
2011

Trabalho de Graduacdo apresentado ao
Conselho de Curso de Graduacdo em
Engenharia de Materiais da Faculdade
de Engenharia do Campus de
Guaratinguetd, Universidade Estadual
Paulista, como parte dos requisitos para
obtencéo do diploma de Graduagdo em
Engenharia de Materiais.

ofd. Dr2, Ana Paula Rosifini Alves Claro

Dr. José Luiz Minatti



Ashiguti, Priscila Satie
A8250 Obtencdo e caracterizagdo de suporte de regeneracdo 0ssea de dioxido
de titanio / Priscila Satie Ashiguti, Vinicius Carvalho Vieira —
Guaratingueta : [s.n], 2011.
44 1. -l
Bibliografia: f. 42-44

Trabalho de Graduacdo em Engenharia de Materiais — Universidade
Estadual Paulista, Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd, 2011.
Orientadora: Prof2. Dr2 Ana Paula Rosifini Alves Claro

Coorientador: José Luiz Minatti

1. Materiais biomédicos 2. Diéxido de titanio 1. Vieira, Vinicius
Carvalho 1. Titulo

CDU 620.1




Unesp aFaTar UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta

OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE SUPORTE DE
REGENERACAQO OSSEA DE DIOXIDO DE TITANIO

PRISCILA SATIE ASHIGUTI
VINICIUS CARVALHO VIEIRA

ESTE TRABALHO DE GRADUACAO FOI JULGADO ADEQUADO COMO
PARTE DO REQUISITO PARA A OBTENCAO DO DIPLOMA DE
“GRADUADO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS?

Dezembro de 2011




DADOS CURRICULARES

PRISCILA SATIE ASHIGUTI

NASCIMENTO 27.08.1987 — SAO PAULO /SP

FILIACAO Celso Issuo Ashiguti
Edna Yukiko Honma Ashiguti

2006/2011 Curso de Graduacdo em Engenharia de Materiais
Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta da

Universidade Estadual Paulista.



DADOS CURRICULARES

VINICIUS CARVALHO VIEIRA

NASCIMENTO 02.11.1988 — SAO PAULO /SP

FILIACAO Gilberto Carvalho Vieira

Maria Aparecida Ferreira Jodo Vieira

2007/2011 Curso de Graduacdo em Engenharia de Materiais
Faculdade de Engenharia do Campus de Guaratingueta da
Universidade Estadual Paulista.



AGRADECIMENTOS

Ao Dr. José Luiz Minatti pela dedicacéo e incentivo durante todo o periodo da pesquisa;

a Professora Dr® Ana Paula Rosifini Alves Claro, por sempre ajudar de forma solicita e
imediata;

a todos os professores do Departamento de Materiais e Tecnologia — FEG/UNESP que direta
ou indiretamente contribuiram para a minha graduacao;

aos técnicos do Departamento de Materiais e Tecnologia, em especial ao Domingos Hasmann
Neto, que sempre me auxiliaram com a maior paciéncia e disponibilidade,

as funcionarias da Biblioteca do Campus de Guaratingueta pela dedicagdo, presteza e

principalmente pela vontade de ajudar.



“O insucesso é apenas uma oportunidade para

recomecar de novo com mais inteligéncia.”

Henry Ford.



ASHIGUTI, P. S.; VIEIRA, V. C. OBTENCAO E CARACTERIZACAO DE SUPORTE
DE REGENERACAO OSSEA DE DIOXIDO DE TITANIO. 2011. 44 f. Trabalho
(Graduacdo em Engenharia de Materiais) — Faculdade de Engenharia do Campus de

Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta,2011.

RESUMO

Devido as complicagOes causadas por implantes metélicos na substituicdo do tecido 6sseo, a
aplicacdo bioldgica da cerdmica surgiu e vem se tornando uma alternativa viavel. A titania
(TiOy) possui capacidade de promover a regeneracao do tecido 0sseo, pois apresenta estrutura
e propriedades mecanicas e bioldgicas compativeis. O presente trabalho tem como objetivo a
obtengdo e caracterizacdo de ceramicas porosas de titdnia obtidas pelo método da esponja
polimérica. Foi utilizada esponja de poliuretano com poros de 10 ppi e 15 ppi (poros por
polegada linear). O diferencial do processo € que se utilizou um soprador de ar para retirada
do excesso de barbotina. As esponjas ceramicas foram secas em estufa e entdo pre-
sinterizadas a 1000 °C e sinterizadas a 1450 °C. Avaliou-se também o efeito da sinterizacdo
direta a 1450 °C. O teor de solidos utilizado no preparo da barbotina foi de 40 a 45% em
massa. Foram adicionados 20% de amido para aumentar a porosidade superficial das
esponjas. Observou-se a dificuldade no controle da espessura de deposicdo das camadas de
barbotina na esponja, o que resultou na variagdo da resisténcia mecénica das amostras. Apesar
disso, os resultados obtidos sdo bastante promissores para 0 objetivo proposto, pois indicam
ser possivel obter esponjas de titdnia com uma porosidade aparente em torno de 60%, uma
densidade aparente variando de 40 a 47% e uma resisténcia a compressdo que, com melhor

controle nas deposicoes, pode variar de 1 a 4 MPa.

PALAVRAS-CHAVE: Biomateriais. Titania. Suporte de regeneracdo 6ssea. método da

esponja polimérica.
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ABSTRACT

Due to complications caused by metallic implants in the replacement of bone tissue, the
biological application of ceramics raised and became a viable alternative. The titania has the
ability to promote bone tissue regeneration based on its structure, mechanical and biologically
properties compatibility. The present work aims at obtaining and characterization of Titania
(TiO,) porous ceramics produced by the polymeric sponge method (replica method).
Polyurethane sponge with 10 ppi and 15 ppi (pores per linear inch) were used. The process
differentiation is the air blower used to remove excess slurry. The ceramics sponges were
dried in an oven, then pre-sintered at 1000 °C and sintered at 1450 °C. The effect of direct
sintering at 1450 °C was also assessed. The percentage of solids used to prepare the slurry was
40 to 45% by weight. To increase the surface porosity of the sponge, 20% of starch was
added. There was difficulty on controlling the thickness of the slurry layers on the sponge
which resulted in the variation of samples mechanical resistance. Despite this, the results
obtained are quite promising for the proposed use, indicating that it is possible to obtain
titania sponges with an apparent porosity of around 60%, a bulk density ranging from 40 to
47% and a compressive strength resistance — that with better control of layers depositions —

can vary from 1 to 4 MPa.

KEYWORDS: Biomaterials, Titania, Scaffolds, replica method.
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1. INTRODUCAO

Ceramicas porosas sdo materiais que apresentam estrutura celular tridimensional com
poros fechados, abertos ou interconectados e sdao capazes de induzir a diferenciacdo de células
medulares e formacdo conseqliente de o0sso. O interesse nessa classe de materiais vem
aumentando a medida que novos processos vdo sendo desenvolvidos, e as aplicagbes
decorrentes representam oportunidades tecnoldgicas e econbmicas substanciais (SOUZA et.
al, 2006; COSTA, 2006).

O uso deste tipo de cerdmica é associado principalmente as suas propriedades
especificas, como baixa densidade, grande area superficial, baixa condutividade térmica e/ou
alta permeabilidade, além de propriedades inerentes dos materiais ceramicos, como alta
refratariedade e, principalmente, resisténcia a ataques quimicos (CURTO, 2003; SILVEIRA
et. al, 2007). Essas propriedades fazem das ceramicas porosas materiais viaveis para diversas
aplicagBes, como separadores de células de bateria, queimadores, filtros, sensores de gas, fins
bioldgicos (préteses, por exemplo), entre outras.

A aplicabilidade bioldgica da ceramica surgiu devido as complicacdes causadas pelos
implantes metalicos utilizados na substituicdo de tecidos 6sseos. Apesar de possuirem elevada
tenacidade e resisténcia mecanica, os metais liberam fons no processo corrosivo, situagao
indesejada para os implantes.

Nos Ultimos anos, a fabricacdo de suportes de regeneracdo dssea feitos de ceramica
esta sendo utilizado como alternativa para substituir tecidos (COSTA, 2006). A estrutura de
suporte de regeneracdo 0ssea tem sido empregada como alternativa para reparar e reconstruir
0ssos danificados. A idéia principal é que uma estrutura bem estabelecida permite que o corpo
humano reconstrua ou substitua o tecido danificado, proporcionando uma estrutura resistente
durante a recuperacéo (FOSTAD et. al, 2009).

Como a titania possui um carater biocompativel, ela tem sido foco de muitos estudos,
a fim de se obter uma ceramica suficientemente porosa para permitir a adesdo das células e
posterior crescimento celular, porém com grande resisténcia mecanica (SCHIMIDT et. al,
2007). A elevada resisténcia mecénica das ceramicas porosas auxilia a manutencdo da forma
durante o processo cirlrgico e reparativo, além de ser limitante em aplicacdes de estrutura
0Ossea sobre carga (COSTA, 2006).

Para uma matriz bioceramica ser considerada ideal para uma substituicdo Ossea, ela

requer a promog¢do de um ambiente para o desenvolvimento dos tecidos. Deve favorecer a
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adesdo, a diferenciagdo celular, o crescimento do 0sso, a revascularizagdo, a osteointegracao e
a remodelacéo gradual da matriz por um novo osso (COSTA, 2006).

Os principais fatores que influenciam na escolha da aplicacdo tecnol6gica sao:
composicdo, tamanho, morfologia dos poros e propriedades mecanicas; geralmente, é o
método de fabricacdo selecionado que determina tais caracteristicas. Por combinacéao
adequada das matérias-primas e as técnicas de processamento, 0S corpos ceramicos podem
apresentar elevados indices de tenacidade, de resisténcia a ataques quimicos, de refratariedade
e elevada uniformidade estrutural (LEMOS et. al, 2001).

Ceramicas porosas tém baixa resisténcia a compressdo, que varia entre 0,5 a 10MPa,
dependendo da porcentagem de porosidade, tamanho de poro, tamanho de gréo, composicéo
guimica e método de processamento (COSTA, 2006).

Vérios sdo 0s métodos de processamento para a fabricacdo de cerdmicas porosas:
método da esponja polimérica, método de gelcasting aplicado a espumas, incorporagdo de
produtos organicos ao po ceramico, geracdo de bolhas dentro da suspensdo, controle nas
condicOes de sinterizacdo com o objetivo de alcancar uma densificacdo parcial, entre outros.
Dependendo da escolha do método de processamento das cerdmicas porosas, é possivel a
obtengdo de uma estrutura variada com diferentes tamanhos de poros, que podem variar entre
nanocentimetros a milimetros (SOUZA et. al, 2006).

Em implantes de biocéramicas macroporosas, existe uma extensa osteocondu¢do com
a deposicdo de um novo osso diretamente na superficie dos poros, e assim ocorre 0
preenchimento em direcdo ao centro dos poros (COSTA, 2006).

O processo estudado neste trabalho é o método da esponja polimérica, largamente
utilizado na industria, por ser simples e de baixo custo. Este método também é chamado de
processo da réplica e foi patenteado por Schwartzwalder e Somers em 1963 (DONADEL et.
al, 2007).

O método da réplica trata da imersdo da esponja polimérica em uma suspensdo
coloidal cerdmica — ou barbotina — composta do 6xido do metal misturado com aditivos
(ligante e agente defloculante), da retirada do excesso de barbotina da esponja, seguida por
uma secagem, uma queima para eliminagdo dos compostos poliméricos/organicos e posterior
sinterizacdo do corpo ceramico, visando ganho de propriedades mecanicas através da
densificacdo sem que ocorra fechamento dos poros (CURTO, 2003; SILVEIRA et. al, 2007).

Neste trabalho é apresentado um estudo do processo de obtencéo de ceramicas porosas
de titania, pelo método da esponja polimérica, utilizando &lcool polivinilico como ligante,
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Disperlan LA como agente defloculante e amido de milho como agente formador de poros
superficiais.

A titania (TiOy) foi escolhida para este trabalho, pois cumpre muitas das exigéncias de
uma material para suporte de regeneracdo Ossea. O TiO, mostrou-se biocompativel,
permitindo 0 aumento no crescimento e a vascularizacdo 6ssea, assim como a hidroxiapatita
(FOSTAD et. al, 2009).

Neste trabalho foram utilizados titania a fim de obter esponjas com resisténcia e
tenacidade adequadas para aplicacdes bioldgicas.

As esponjas poliméricas utilizadas, com 10 e 15 ppi, foram caracterizadas por
Microscopia Optica e foi feita uma analise termogravimétrica. As ceramicas obtidas foram
caracterizadas por ensaios de densidade e porosidade aparente, compressdo e Microscopia

Optica.
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2. REVISAO DA LITERATURA
2.1 Consideracdes Gerais
2.1.1 Materiais Ceramicos

As ceramicas sd0 materiais inorganicos constituidas por elementos metalicos e nédo
metalicos que estdo conectados por ligacOes ibnicas e/ou covalentes que, juntamente com
planos de deslizamento independentes e ordem a longa distancia, torna a ceramica um
material duro e fragil com pouca tenacidade e ductilidade. Devido a auséncia de elétrons, sédo
bons isolantes térmicos e elétricos, embora possam existir ceramicas semicondutoras,
condutoras e até as supercondutoras. Apresentam elevado ponto de fusdo e grande
estabilidade quimica e, assim, boa resisténcia a corrosdo (ORIFICE et. al, 2006).

Ceramicas podem ser cristalinas ou amorfas. As estruturas cristalinas das ceramicas
sdo mais complexas do que nos metais, por serem compostos de pelo menos dois elementos,
sendo que cada tipo de atomo ocupa posicGes determinadas no reticulado cristalino.
Ceramicas cristalinas sdo arranjos coordenados de &tomos que se repetem no espaco
regularmente. Quando as estruturas atdbmicas dos materiais ndo estdo arranjadas regularmente,
estas estruturas sao chamadas de amorfas ou vitreas. Mas elas ndo sdo completamente
desordenadas, formam blocos constitutivos dispostos de maneira desordenada. Porém, a
estrutura destes blocos é regular. Ou seja, sdo desorganizadas a longo alcance e ordenadas em
curto alcance (SILVA, 2011).

Os materiais ceramicos sdo divididos em ceramicas tradicionais e as avancadas.

As tradicionais sdo basicamente constituidas de argila (Al,03-SiO,-H,0) com outros
oxidos (TiO,, Fe,03, MgO, Ca0, Na,O, K,0), silica (SiO,) e feldspato(K,0-Al,03-6Si0y).
Possuem estrutura homogénea e porosa, com algumas apresentando apelo estético e até
propriedades mecénicas. Alguns exemplos deste grupo sdo materiais de construcdo e produtos
domésticos (CARAM, 2011).

Ja as ceramicas avancadas sdo formadas por 6xidos (Al,O3), carbetos (SiC) e nitretos
(SisNy), sdo processadas sob rigoroso controle, principalmente sobre a microestrutura. Tem
estrutura homogénea e densa, além de apresentar grande resisténcia a altas temperaturas, alta
resisténcia ao desgaste e corrosao, baixa densidade, fragilidade a impactos, alta condutividade
térmica, baixa condutividade elétrica, alta dureza e resisténcia quimica. Alguns exemplos de
aplicacdo que podemos citar sdo na industria aeroespacial, quimica, metalUrgica e nuclear
(CARAM, 2011).
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2.1.2 Titania

A titdnia ou di6xido de titanio é um dos principais pigmentos brancos produzidos.
95% de todo titanio produzido tem como objetivo este composto e sua produ¢do mundial gira
em torno de 2,5 milhdes de toneladas por ano. E um material solido que € insolivel no meio.
O di6xido de titanio é utilizado para fornecer efeitos como cor e opacidade. E utilizado em
diversos campos como em biotecnologia, farmacéutica, industria de cosméticos, tintas,
automotiva, conservantes para madeira, entre outros (INFOESCOLA, 2011).

Quando o didxido de titanio (TiO,) é puro, ele é um sélido cristalino incolor. Possui
mais caracteristicas acidas do que basicas, porém possui carater anfotero. O TiO; é polimorfo
e suas formas fundamentais sdo o rutilo tetragonal, a anatase e a bruquita ortorrémbica
(BANNWART et. al, 2011).

Os cristais de rutilo apresentam estrutura mais compacta que a anatase e por isso
existem diferencas entre as duas formas, como a elevado indice de refracdo, alta estabilidade e
densidade. O elevado indice de refracdo dos cristais de rutilo agrega maior poder de
opacidade e estabilidade exterior. A anatase é utilizado em aplicacdes especificas, como
branqueador Optico, ou faz-se 0 uso de sua baixa abrasividade (BANNWART et. al, 2011).

A principal propriedade da titania é sua capacidade de branquear e tornar opacos o0
meio em que o material esta disperso (BANNWART et. al, 2011).

2.1.3 Processamento dos Materiais Ceramicos

Os diferentes métodos de processamento dos materiais ceramicos se assemelham
parcial ou totalmente, sendo que se diferem de acordo com o tipo de peca ou material
desejado. As etapas do processo de obtengdo das ceramicas sdo: preparacdo da matéria prima,
preparacdo da massa, formagédo das pecas, tratamento térmico e acabamento (ORIFICE et. al,
2006).

A maior parte das matérias primas utilizadas para a obtencéo de ceramicas tradicionais
sdo naturais, sendo assim, depois da mineracdo, os materiais devem ser desagregados e
moidos, recebendo uma classificacdo conforme sua granulometria e purificacdo. Ja as
matérias primas sintéticas sdo fornecidas prontas para ser utilizadas (ASSOCIACAO, 2011).

Durante esta etapa acontece a dosagem das matérias primas e dos aditivos, sendo que
as massas devem ser preparadas de acordo com a técnica a ser empregada para dar forma as

pecas. As massas ceramicas podem ser classificadas como:
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-Suspensao ou barbotina: é utilizada para a obtencdo de pecas em moldes de gesso ou
resinas porosas;

-Massas secas ou semissecas: quando granulada é utilizada para a obtencéo de pecas
por prensagem;

-Massas plasticas: sdo utilizadas para obtencdo de pecas por extrusdo seguida ou ndo
de torneamento ou prensagem.

Existem diversos processos que dao forma as pecgas ceramicas e 0 que determina a
escolha sdo fatores econdmicos, geometria e caracteristicas do produto. Sendo as mais
comuns: colagem, prensagem, extrusdo e torneamento (ORIFICE et. al, 2006).

A colagem consiste em verter barbotina em um molde de gesso, cuja suspensdo
permanece durante determinado periodo até que a 4gua contida nela seja totalmente absorvida
pelo gesso. Durante este processo, as particulas sélidas se acomodam na superficie do molde,
formando a parede da peca. Entdo, o produto final apresenta uma configuracdo externa que
reproduz a forma interna do molde de gesso (ASSOCIACAO, 2011).

Durante a prensagem, ha a preocupacdo de se utilizar massas granuladas e com baixo
teor de umidade. Diversos sdo 0s tipos de prensa utilizados, como fric¢do, hidraulica e
hidraulica mecénica, podendo ser de mono ou dupla acdo e ainda ter dispositivos de vibragéo,
vécuo e aquecimento (ASSOCIACAO, 2011).

Em diversas aplicacdes sdo empregadas prensas isostatica, onde a massa granulada
com praticamente 0% de umidade é colocada em um molde de borracha ou de outro material
polimérico. Em seguida, é fechado hermeticamente e colocado em uma camara contendo um
fluido comprimido que exercerd uma forte pressdo, por igual, no molde (ASSOCIACAO,
2011).

Quando existe a producdo de grandes lotes de pecas que apresentam se¢des pequenas
em relacdo ao comprimento, esta pressao é somente exercida sobre a face maior para auxiliar
a extracdo da pegca. Um exemplo é o caso da parte ceramica da vela do automdvel, isoladores
elétricos e outros (ASSOCIACAO, 2011).

A obtencao de materiais de revestimento (placas ceramicas) também é feita através da
prensagem isostatica, onde o pungdo superior da prensa é revestido com uma membrana
polimérica e com uma camada interposta de 6leo que distribui a pressdo uniformemente sobre
toda a superficie ou peca a ser prensada. (ASSOCIACAO, 2011).

A etapa seguinte é a extrusdo, onde a massa plastica é colocada numa extrusora e é
compactada e forcada por um pistdo ou eixo helicoidal, através de bocal com formato

determinado. O resultado é uma coluna extrudada, com secéo transversal com o formato e
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dimensdes desejadas. Logo em seguida, essa coluna € cortada, e obtém-se desse modo pecgas
como tijolos vazados, blocos, tubos e outros produtos de formato regular (ASSOCIACAO,
2011).

Pode ser a etapa intermediaria do processo de formacdo, seguida da prensagem, apds
corte da coluna extrudada (caso da maioria das telhas ou torneamento, como para 0S
isoladores elétricos, xicaras, pratos, entre outros (ASSOCIA(;AO, 2011).

O torneamento é uma etapa realizada apds a extrusdo, e é feita em tornos
convencionais ou CNC, onde a peca adquire seu formato final (ASSOCIACAO, 2011).

Na obtencdo de materiais ceramicos, o processamento térmico é de fundamental
importancia porque o desenvolvimento das propriedades finais dependente do processo. O
tratamento térmico compreende as etapas de secagem e queima (ASSOCIACAO, 2011).

Depois de passar pelas etapas ja citadas, as pecas continuam a conter agua,
proveniente da preparacdo da massa por isso, hd necessidade da etapa de secagem. Sendo
assim, para evitar tensdes que podem causar defeitos nas pegas, é preciso eliminar esta 4gua
de forma lenta e gradual, em secadores intermitentes ou continuos, a temperaturas variaveis
entre 50 °C e 150 °C (ASSOCIACAO, 2011).

Também por sinterizacdo, é nesta etapa que os produtos ganham suas propriedades
finais. Apds secagem, as pegas sdo submetidas a um tratamento térmico em elevadas
temperaturas, que para a maioria dos produtos esta entre 800 °C a 1700 °C, em fornos
continuos ou intermitentes que operam em trés fases (ASSOCIACAO, 2011):

- aquecimento da temperatura ambiente até a temperatura desejada;

- patamar durante certo tempo na temperatura especificada;

- resfriamento até temperaturas inferiores a 200 °C.

Este ciclo de trés fases pode variar de alguns minutos até varios dias, dependendo do
tipo de produto. Durante esta etapa, uma série de transformagdes, em funcdo dos componentes
da massa ocorrem tais como: perda de massa, desenvolvimento de novas fases cristalinas,
formacdo de fase vitrea e a soldagem dos grdos. Sendo assim, produtos para as mais diversas
aplicacbes podem ser obtidas em funcdo do tratamento térmico e das caracteristicas das
diferentes matérias-primas (ASSOCIACAO, 2011).

A maioria dos produtos ceramicos é retirada dos fornos, inspecionada e remetida ao
consumo. Porém, alguns produtos necessitam de um processamento adicional para atender a
algumas caracteristicas, que ndo podem ser obtidas durante o processo de fabrica¢do. O
acabamento pode incluir etapas como polimento, corte furagéo, entre outros (ASSOCIACAO,
2011).
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2.1.4 Processamento dos Materiais Ceramicos Porosos.

As ceramicas porosas ganharam nas Ultimas décadas um ndmero crescente de
aplicaces, principalmente quando utilizadas em ambientes com elevadas temperaturas, meios
abrasivos e corrosivos. Para citar algumas destas aplicacOes, temos: filtro para metais
fundidos, isolantes térmicos de alta temperatura, suporte de reacdes cataliticas, filtragem de
particulas da combustéo do diesel, entre outras (STUDART et. al, 2006).

Todas estas aplicacdes se ddo em funcdo de algumas caracteristicas apresentadas pelas
ceramicas porosas: baixo calor especifico, baixa condutividade térmica, permeabilidade
controlada, elevada area superficial, baixa densidade e baixa constante dielétrica (STUDART
et. al, 2006).

O método mais comum para obtencéo de ceramicas porosas € a sinterizacao parcial de
pGs compactos ou a sinterizacdo de misturas, que através de reagdes do estado solido levem a
formacdo de poros (STUDART et. al, 2006).

A medida que as aplicacdes de ceramicas porosas cresciam, diversos métodos que
controlam sua microestrutura foram desenvolvidos. Estas novas aplicagbes surgiram
recentemente e podemos destacar alguma delas: eletrodos de bateria, células de combustivel,
sensores quimicos, suportes de regeneracdo 6ssea, entre outras (STUDART et. al, 2006).

A seguir, descrevemos trés métodos diferentes para a obtencdo de cerdmicas porosas:
réplica, sacrificio e espuma direta (STUDART et. al, 2006).
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Figura 1: Métodos possiveis para produgdo de cerdmicas porosas.

2.1.4.1 Método da Réplica

O primeiro, e largamente difundido, método para producdo de ceramicas
macroporosas é a técnica da réplica. Este método foi desenvolvido por Schwartzwalder e
Somers no inicio da década de 60, quando comecaram a utilizar esponjas poliméricas como
modelo. Estas com diferentes tamanhos de poro, porosidade e estrutura quimica, promovem
um processo que alia flexibilidade e simplicidade (STUDART et. al, 2006).

Este método é baseado na impregnagdo de uma estrutura celular com uma solucéo
precursora ou suspensdo cerdmica, gerando uma cerdmica macro porosa gue exibird a mesma
morfologia do material poroso inicial. Diversas estruturas sintéticas e naturais podem ser
usadas como modelo/base para a producéo de ceramicas macro porosas através deste método
(STUDART et. al, 2006).
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2.1.4.2 Modelos Sintéticos

Na abordagem polimérica, uma esponja polimérica altamente porosa (geralmente
poliuretano) ¢ inicialmente mergulhada em uma suspensdo ceramica até que 0s poros internos
estejam preenchidos com material cerdmico. A seguir, a esponja impregnada passa em uma
calandra para remocéo do excesso de barbotina, o que permite a formacdo de uma pequena
cobertura ceramica sobre a estrutura original (STUDART et. al, 2006).

Para permitir a impregnag&o, remocdo e deposicdo de material ceramico, a barbotina
deve ser suficientemente fluida para permitir a remoc¢do parcial através da calandra e
suficientemente viscosa para aderir as paredes do modelo (STUDART et. al, 2006).

Este comportamento é alcangado usando-se aditivos tixotrdpicos e espessantes, como
argilas, silica coloidal e Oxido de polietileno, sempre combinados com dispersantes
convencionais (STUDART et. al, 2006).

ApoOs retirar 0 excesso, a peca coberta de ceramica é seca e sofre pirGlise com
aquecimentos brandos (taxas de 1 °C/min) entre 300 °C e 800 °C. A baixa taxa de
aquecimento é imposta pela difusdo e decomposicdo gradual do material polimérico, evitando
esforcos que gerem trincas na superficie cerdmica (STUDART et. al, 2006).

Apdbs a remogdo do material polimérico, a ceramica é finalmente densificada através
de sinterizacdo em atmosfera apropriada a temperaturas de 1100 °C a 1700 °C, dependendo do
material (STUDART et. al, 2006).

Ceramicas de diferentes composicOes quimicas podem ser produzidas através desta
técnica. A grande flexibilidade do método é baseada no fato de que qualquer material
ceramico que forme uma suspensdo adequada pode ser utilizado (STUDART et. al, 2006).

As ceramicas porosas obtidas através do método da esponja polimérica podem
alcancar porosidade de 40% a 95%, caracterizadas pela estrutura reticulada, com poros de
200um a 3mm altamente conectados. A elevada porcdo de poros interconectados eleva a
permeabilidade de fluidos e gases através da estrutura porosa, o que é ideal na engenharia de
tecidos (STUDART et. al, 2006).

A desvantagem da técnica da esponja polimérica é que as estruturas reticuladas,
freqlientemente, sofrem trincas durante o processo de pirdlise. Estas trincas reduzem as

propriedades mecanicas finais da estrutura porosa (STUDART et. al, 2006).
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2.1.4.3 Modelos Naturais

Ha muito tempo, corais marinhos ja sdo aplicados como modelo na preparacdo de
ceramicas porosas, principalmente na producdo de suportes para engenharia de tecidos e
regeneracdo Ossea. A obtencdo de cerdmicas PZT macroporosas com propriedades
piezoelétricas é a precursora na utilizagéo de corais marinhos (STUDART et. al, 2006).

Outro material natural utilizado como modelo é a madeira. Diversas pesquisas
estudaram as transformagBes das estruturas celulares das madeiras em ceramicas
macroporosas. A presenca de veios orientados na estrutura da madeira permite a preparacao
de ceramicas porosas altamente alinhadas, com poros anisotrépicos, algo que ndo pode ser
obtido através das outras técnicas de réplica (STUDART et. al, 2006).

2.1.5 Método do Sacrificio do Modelo

A técnica de sacrificio do modelo geralmente consiste da preparacdo de um composto
bifasico do qual um dos elementos serd extraido, gerando a estrutura microporosa. Este
composto é constituido de uma matriz continua de particulas ceramicas, ou precursor
ceramico, e uma fase de sacrificio dispersa homogeneamente. Esta Gltima é extraida, gerando
a estrutura microporosa (STUDART et. al, 2006).

Este método gera materiais porosos apresentando uma réplica negativa do modelo de
sacrificio, diferentemente da morfologia positiva obtida pela técnica da réplica (STUDART
et. al, 2006).

O composto bifasico é geralmente preparado por:

a) Prensagem da mistura de dois pos;

b) Formacdo de uma suspensdo bifasica que é posteriormente processada por rotas
coloidais como conformacgéo direta e outras;

¢) Impregnacdo de pré-formas de material de sacrificio com polimero pré-ceramico ou
suspensdo ceramica.

A forma como o material de sacrificio é extraido do composto consolidado depende,
primeiramente, do tipo de formador de poro utilizado. Diversos materiais de sacrificio tém
sido utilizados na formacdo de poros: materiais sintéticos, organicos, sais, liquidos, metais e
compostos cerdmicos (STUDART et. al, 2006).

Materiais organicos, sintéticos ou naturais sdo, geralmente, extraidos através de
pirélise. A grande quantidade de gases gerados durante este processo é a principal

desvantagem na utilizacdo destes materiais, como a fase de sacrificio. A diferenca entre 0s
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coeficientes de expanséo térmica entre as fases organica e inorganica podem induzir trincas na
superficie durante a pir6lise (STUDART et. al, 2006).

A maioria destes empecilhos podem ser contornados utilizando-se formadores de
poros liquidos, como agua e Gleos ou solidos que sofrem sublimacgdo facilmente, como
naftalina. Mesmo que a utilizacdo destes materiais consuma mais tempo, liquidos e 0leos
volateis podem ser evaporados ou sublimados em condi¢des brandas, sem gerar gases toXicos
e tensdes internas durante a remocao do formador de poro (STUDART et. al, 2006).

Materiais de sacrificio como sais, ceramicas e particulas metélicas sdo geralmente
extraidos por processos quimicos, empregando-se agentes quimicos agressivos ou lixiviagdo
acida (STUDART et. al, 2006).

Independente do tipo de formador de poro, a continuidade da matriz ceramica deve ser
parcialmente consolidada antes da remogdo do material de sacrificio, para que o poro ndo

sofra colapso durante a etapa de extracdo (STUDART et. al, 2006).

2.1.6 Método de Formacao de Espuma Direta

No método de formacdo de espuma direta, materiais porosos sdo produzidos pela
incorporacédo de ar dentro da suspensdo ou meio liquido, o qual, subsequentemente ird gerar e
manter a estrutura de bolhas de ar (STUDART et. al, 2006).

A porosidade e a quantidade de poros em cerdmicas porosas produzidas por este
método é proporcional a quantidade de gas incorporado na suspensao ou meio liquido durante
0 processo de formacdo de espuma (STUDART et. al, 2006).

O tamanho do poro, por outro lado, € determinado pela estabilidade da espuma Umida.
Espumas Umidas sdo sistemas termodinamicamente instaveis que estdo sujeitos as forgas de
Ostwald e processos de coalescéncia, que reduzem a sua energia livre. Este processo de
desestabilizacdo aumenta significativamente o tamanho das bolhas incorporadas, resultando
em poros maiores. Todavia, o fator mais critico neste método é a abordagem utilizada para
estabilizar as bolhas de ar dentro da suspensao ou meio liquido inicial. Esta estabilizacdo pode
acontecer através de surfactantes ou com a incorporacdo de particulas sélidas (STUDART et.
al, 2006).
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3. MATERIAIS e METODOS

Na figura 2 é possivel observar o fluxograma das etapas desenvolvidas no trabalho.

Obtencdo das Amostras

Caracterizagdo Micro e
Macroestrutural, Mecanica e Térmica

Resultados

Conclusoes

Figura 2: Fluxograma das etapas realizadas no estudo.

3.1 Obtenc&o das Amostras.

Para obter as amostras utilizou-se o método da réplica desenvolvido por
Schwartzwalder e Somers no inicio da década de 60. O método ndo foi reproduzido em sua
totalidade, uma vez que as caracteristicas necessarias para suporte de regeneracdo 6ssea ndo
seriam obtidas pelos processos tradicionais.

A figura 3 exibe o fluxograma das etapas de confec¢do da esponja ceramica.
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Figura 3: Fluxograma representativo das etapas de confeccéo da esponja ceramica.

O pé utilizado no trabalho foi o diéxido de titanio, titania (TiO;), na forma alotropica
rutilo. Este componente teve sua densidade determinada em 4,23 g/cm®. Além do pé
ceramico, agua destilada (H,0), defloculante Disperlan LA e ligante PVAI (Alcool
Polivinilico) foram utilizados na obtencgéo da barbotina.

A funcdo do defloculante Disperlan LA é reduzir a tensdo superficial criada entre o p6
e a &gua, de forma a permitir a incorporacao e mistura destes dois componentes, gerando uma
suspensao coloidal. Ja o ligante PVAI é adicionado a mistura para conferir plasticidade e a
viscosidade ideal da barbotina para o processo.

Utilizando-se da Lei das Massas, determinou-se as massas de cada componente. Apds
a pesagem de todos os materiais, agua foi adicionada ao p6 ceramico e a mistura foi
homogeneizada no moinho de bolas (excéntrico) com o defloculante Disperlan LA. Depois de
obtida a barbotina o ligante (PVAI) foi adicionado a mistura, esta que € homogeneizada no
moinho de bolas. Foram testadas teores de solidos variando de 40% a 45%.

A esponja utilizada foi polimérica de forma que o modelo apresente menor ponto de
fusdo em relagdo a ceramica. Assim, quando levados ao forno, a porcdo polimérica do
composto é eliminado restando apenas a peca ceramica desejada. A esponja utilizada é de PU

(Poliuretano) com cerca de 10 ppi (em uma primeira etapa) e 15 ppi (ha segunda etapa).
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De posse da barbotina e da esponja polimérica, foram feitas de uma a trés
impregnacdes para controle da espessura da camada cerdmica. As amostras foram divididas

em 4 grupos de acordo com a tabela 1.

Tabela 1: Divisdo das amostras.

Densidade da Esponja Composicao
Grupo ]
(ppi) (%op)
1 10 1x 45% TiO; + 1x 45% TiO, + 20% Amido
2 10 1x 45% TiO; + 2x 45% TiO, + 20% Amido
3 10 3x 45% TiO, + 20% Amido
4 15 3x 45% TiO;

Para o método da réplica, € comum a utilizacdo de calandra para a retirada de excesso
de barbotina. Entretanto, esta ndo pode ser utilizada no processo utilizado, devido as
diferentes camadas de material ceramico depositado. Assim, optou-se por utilizar um soprador
de ar (secador de cabelo), evitando induzir trincas e quebra das camadas de cerdmica mais
internas, permitindo assim, camadas ceramicas mais espessas e melhores propriedades
mecanicas.

As esponjas revestidas de material ceramico sdo levadas a estufa (80 °C) por cerca de
uma hora com posterior pré-sinterizagdo (1000 °C) e sinterizacdo (1450 °C) em forno de
atmosfera aberta, para eliminacdo do material polimérico e consolidacdo do material
ceramico.

A fim de melhorar a deposicdo da barbotina na esponja, foi utilizada uma pré-
deposicdo de barbotina (figura 4). Esta foi realizada com uma suspensdo bem diluida e que
apos secagem foi retirada mecanicamente. Observou-se que o material que fica aderido a

esponja polimérica facilita e melhora a adesdo das deposi¢Ges permanentes.
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Figura 4: Aspecto macroscopico da esponja apds a pré-deposicao.
3.2 Caracterizagao

Nas esponjas sinterizadas, foram realizados ensaios de densidade e porosidade
aparente (Principio de Arquimedes), microscopia Optica e resisténcia mecanica a compressao

uniaxial.

3.2.1 Porosidade e Densidade Aparente (Principio de Arquimedes)

Para comparar e avaliar produtos de geometria porosa ou irregular ndo sollveis em
agua utiliza-se o principio de Arquimedes. A norma ASTM C20-00, fundamenta-se neste
principio e foi utilizada para a obtencdo da porosidade aparente (%), densidade aparente
(g/cm?) e densidade relativa (%).

Baseando-se no principio de Arquimedes, determinado corpo (C) de massa (m),
submerso total ou parcialmente em um fluido de densidade (p), sofre a acdo de uma forca
contraria a forga gravitacional, empuxo (E), cuja intensidade €é igual ao peso da massa de
fluido deslocado pelo corpo C (quando o corpo e o fluido estiverem em equilibrio estatico).

Dependendo somente do volume (V) submerso do material e da densidade do fluido

em questdo, 0 empuxo apresenta a relacdo dada na equacao 1.

E=pgV 1)

onde g é a aceleracdo gravitacional local.
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Um corpo pode flutuar ou submergir dependendo do peso imerso (Pi) que pode ser
positivo ou negativo, calculado a partir da equacéo 2, a qual relaciona a diferenca entre o peso
seco (Ps) e 0 empuxo.

Pi=P—E )

Em elementos porosos, 0 peso proveniente dos poros deve ser considerado na equagao
2. A fervura do corpo no liquido faz com que o ar contido nos poros seja substituido pela
agua. Logo, a pesagem Umida (P,) fornece o peso seco adicionado ao peso da agua contida
nos poros, como é mostrado na equagdo 3.

Pu=Ps+ I:’élgua (3)

As massas imersa, Umida e seca sao obtidas das seguintes formas:
e Massa imersa — a amostra é fervida em agua destilada por cerca de 1 hora e resfriada
até a temperatura ambiente, dentro da &gua, até o equilibrio térmico. Assim é medida a

massa em um suporte imerso em um recipiente com &gua destilada, sobre uma

balanca, como na figura 16.

Figura 5: Balanca analitica com suporte para determinagdo da massa imersa
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e Massa Umida — a amostra € retirada da agua e levemente enxugada em um pano ou
toalha de papel umida e em uma balanca analitica é obtida a massa.
e Massa seca — ap@s as etapas anteriores, a amostra é seca em estufa a 110°c por 1lh e

assim determina-se a massa utilizando a balanga analitica.

De posse dos valores de m;, my e ms aplica-se estes valores nas equacdes 4, 5 e 6, as
quais determinam a densidade relativa (dens. rel), porosidade aparente (Ps) e densidade
aparente (MEgp).

_ (m, —m,) =100 [%] %

® (mu - mi)

_ ms 3
ME,, = —(mu —m) [o/cm”] (5)

Dens.p6 x100
ME

ap

Dens.rel = [%] (6)

Além destes atributos, também podemos determinar alguns outros valores secundarios,
como: volume externo (Vex), volume de poros abertos (V. averto) € absorcdo de agua (Aqg)

através das equacdes 7, 8 e 9.
V.ext = mu - mi (7)
Vp. abertos = My = Ms (8)

(m, —m,) =100

Aoy = [%] 9)

S

3.2.2 Microscopia Optica

As amostras foram submetidas a analise macroestrutural, utilizando-se a lupa
estereoscdpica Zeiss modelo Stemi 2000. Tal procedimento visa avaliar a superficie do corpo

ceramico quanto a trincas e concentradores de tensdo, elementos que prejudicam as
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propriedades mecéanicas. Também ¢é possivel avaliar 0s macroporos, quanto a sua

uniformidade e interconectividade.

Posteriormente, submeteram-se as amostras a analise microestrutural em microscopio
otico com luz refletida (Nikon Epiphot 200) com a finalidade de avaliar a porosidade e
empacotamento da cerdmica. Foi utilizado a lupa estereoscopica Zeiss modelo Stemi 2000 e
0 microscopio 6tico de reflexdo Nikon Neophot 200.

O preparo das amostras consistiu no processo materialografico de acordo com o

fluxograma da figura 6.

Figura 6: Fluxograma do processo de materialografia.

Embutimento: As amostras foram embutidas em polimero PMME (Polimetil-
metacrilato), cuja obtencdo ocorre através da mistura e homogeneizacdo de mondmero e
catalisador (liquido auto-polimerizante) da marca Arotec. A mistura foi vertida no molde,
com a amostra ceramica centralizada. As amostras permaneceram no molde por 24 horas para

a cura do polimero.

Corte: Apos o desmolde cada amostra foi dividida em duas partes através da serra de
precisdo ISOMET 100.

Lixamento: A superficie lisa oriunda do corte de cada amostra foi submetida ao
lixamento em agua com papel de carbeto de silicio. Foram utilizadas lixas de gramatura 400,
600 e 1200, girando a peca em 90 ° a cada mudanca de lixa de modo a eliminar riscos da lixa

anterior.

Polimento/Limpeza: O polimento foi executado em um disco giratério com pasta de
diamante de 6 um. Apds o polimento, a superficie da amostra foi limpa com alcool etilico e

seca com um jato de ar quente ndo dirigido.
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3.2.3 Resisténcia Mecénica a Compressdo Uniaxial

Estes ensaios foram realizados em uma maquina universal de ensaios (Shimadzu AG-
X), segundo a norma ASTM C133-9413 utilizando uma célula de carga de 10.000 N, com

velocidade de deslocamento de 0,5 mm/min e limite de deformag&o de 2 mm.

3.2.4 Anélise Termogravimétrica

A andlise termigravimética (TGA) — também conhecida como termogravimetria —
estuda a variagdo de massa em uma amostra proveniente de transformacdes fisicas ou
quimicas em funcédo da temperatura e/ou (MOTHE; AZEVEDO, 2002; ROJAS, et. al., 2004).

Na corrida isotérmica é estabelecida a variacdo de massa da amostra como uma funcédo
do tempo a uma temperatura constante. Na termogravimetria semi-isométrica a amostra é
aquecida a uma massa constante com aumentos periddicos de temperatura. Ja a
termogravimetria dindmica a variacdo de temperatura é uma programacdo em velocidade
(MOTHE; AZEVEDO, 2002).

A anélise termogravimétrica € uma técnica utilizada para a determinacdo da taxa de
decomposicdo de substancias (CARNEIRO, et.al, 2005). Outras aplicacbes sdo para
determinacdo de pureza, estabilidade térmica, temperatura de secagem e determinacdo de

composicdo quimicas de ligas e misturas (MENDHAM, et. al., 1998).
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4. RESULTADOS
4.1 Analise Termogravimétrica

Uma analise termogravimétrica da esponja polimérica coberta com titania foi realizada
para avaliar a perda de material volatil (dgua, aditivos e esponja polimérica) durante a sua
queima.

Pela observacdo do grafico do ATG (figura 7), observa-se que até aproximadamente
280 °C houve uma perda de massa devido a perda de umidade do material. A partir desta
temperatura até 525 °C houve uma perda de massa atribuida a evaporacdo do material
polimérico. Assim, a taxa de aquecimento das amostras foi definida em 5 °C /min até 1000

°C, de modo a evitar a volatilizacdo rapida de material reduzindo a possibilidade de trincas na

peca.

Figura 7: Anélise termogravimétrica da esponja mais barbotina de titania.

4.2 Amostras com esponja polimérica de 10ppi

Nesta primeira etapa, as suspensdes de titania foram preparadas com 45 % em sélidos,
variando o numero de deposicdes para avaliagdo da resisténcia e a presenca de amido para

avaliar a porosidade superficial.
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Visualmente, as pecas obtidas apresentam o mesmo aspecto do 0sso esponjoso (figura

8).
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Figura 8: Aspecto macroscopico do 0sso

As amostras do grupo 1, com duas deposicGes (figura 9), sendo uma com 45% e a
segunda com 45% em solido mais 20% de amido, se mostraram muito quebradicas, frageis,

com diversas trincas em sua superficie e pouco espessas.

Trincas

Figura 9: Peca de titania de duas deposi¢des: uma com 45%
e a segunda com 45% em sélido mais 20% de amido de milho.

As pecas do grupo 2, com trés deposi¢cdes (figura 10), utilizando 45% em solidos
apresentaram superficie porosa e ficaram pouco quebradica, com uma boa espessura.

As pecas do grupo 3, com trés deposicdes (figura 11), sendo uma com 45% e as duas
posteriores com 45% em solido mais 20% de amido, apresentaram extremamente porosa e se

obteve uma espessura mediana em relagéo as pegas anteriores.
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Figura 11: Peca de titania de trés deposicdes: a primeira de 45% em
solido e as posteriores com 45% em sélido mais 20% de amido de milho.

Depois da pré-sinterizacdo a 1000 °C e a sinterizacdo a 1450 °C, realizou-se o teste de
densidade e porosidade aparente. As pecas com duas deposiches apresentaram a maior
porosidade aparente (aproximadamente 52%). Isso se deve ao fato da menor deposi¢do, uma
vez que a cada camada adicionada vai densificando a pega, preenchendo os poros obtidos
anteriormente.

As pecgas com duas e trés deposicoes possuem pouca diferenca entre si. Contudo, as

pecas com trés deposicdes, apresentaram uma maior porosidade, devido a adi¢do de amido.

Tabela 2: Resultados de Arquimedes para esponjas de 10 ppi.

Grupo P.ap (%0) ME..,, (g/cm’®)  Dens. Ap. (%)
1 51,99 1,90 44,87
2 38,78 2,42 57,24

3 49,28 1,99 47,06
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As imagens micrograficas das pecas dos grupos 1 a 3, mostram o aspecto da sua
porosidade interna.

As pecas do grupo 1 (figura 12) com duas deposicGes, exibem maior densidade na
parte interna da esponja e maior porosidade na parte externa, devido aos 20% de amido
usados na segunda deposicdo. A porosidade, porém, ndo é uniforme ao longo da esponja,

indicando que as deposigdes ndo foram uniformes.
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Figura 12: Mlcrograflas realizadas em amostras do grupo 1.

As pecas do grupo 2 (figura 13) com trés deposigdes, apresentaram uma porosidade
mais uniforme ao longo da esponja. Algumas regides no centro da esponja apresentam maior

densificacéo.

Figura 13: Micrografias realizadas em amostras do grupo 2.

As pecas do grupo 3 (figura 14) com trés deposic¢des, sendo as duas Ultimas com 20%

de amido, também apresentaram uma porosidade mais uniforme ao longo da esponja. Porém,
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além da maior porosidade na superficie, apresentaram poros grandes no interior da peca,

devido, provavelmente a formagédo de bolhas de ar ou aglomeracéo de graos de amido.

Figura 14: Micrografias realizadas em amostras do grupo 3.

Com excecdo das amostras do grupo 3 que apresentou muita porosidade superficial, as
demais apresentaram resultados promissores para o objetivo proposto. Porém, a resisténcia
mecanica dessas amostras resultou muito baixa.

Para resolver este problema foram utilizadas esponjas poliméricas com menor

porosidade e a sinterizacdo sera feita em uma Unica etapa.

4.3 Amostras com esponja polimérica de 15ppi

Nesta segunda etapa do trabalho, foi utilizada esponja polimérica com poros de 15 ppi,
ou seja, poros de menor tamanho. Tal decisdo foi tomada a fim de melhorar a resisténcia
mecanica do corpo ceramico.

Nesta nova etapa foram realizadas trés deposicdes de barbotina, com teor de 45% de
solidos.

As amostras foram submetidas a sinterizacdo direta, pois se verificou que apos a pré-
sinterizacdo a baixa resisténcia das esponjas dificultava seu manuseio.

A analise foi iniciada através da obtencdo de imagens macroscopicas (ampliacGes até
50x), cujo aspecto visual pode ser visto nas figuras 15a 17
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Figura 15: Aspecto macroscopico da esponja do grupo 4.

1 mm

Figura 16: Detalhes das esponjas do grupo 4.
O ensaio de porosidade e densidade aparente demonstrou que as esponjas ceramicas
obtidas com poros menores apresentou maior porosidade, cerca de 60%, contra até 52% das

amostras dos grupos 1, 2 e 3.

Tabela 3: Resultados de Arquimedes para esponjas de 15 ppi.

Grupo P.ap (%) ME.,, (g/cm®)  Dens. Ap. (%)
4 60,805 1,677 39,647

Deve-se observar gque a presenca de poros facilita o crescimento e a vascularizagdo do
novo tecido e adesdo das proteinas e conseqiiente adesdo celular. Ao mesmo tempo, uma
maior densidade relativa, proporciona melhor resisténcia mecénica e tenacidade aos corpos
ceramicos destinados a implantes.

As imagens micro gréaficas das pecas do grupo 4 mostram o aspecto da sua porosidade
interna.



40

As pecas do grupo 4 (figura 17), sinterizadas diretamente em atmosfera comum,
exibem uma porosidade interna semelhante as amostras dos grupos 2 e 3, contendo, porém,

maior quantidade de poros grandes devido provavelmente a bolhas de ar.

Figura 17: Micrografias realizadas em amostras do grupo 4

Em funcdo do visivel ganho de resisténcia das pecas obtidas neste Ultimo grupo, foi
realizado um ensaio de resisténcia mecanica a compressao uniaxial. Este aumento na
resisténcia se deve a menor porosidade da esponja polimérica e ao emprego da sinterizacéo
direta.

Os resultados de trés pecas por grupo, exibidos na tabela 3, mostram a grande variacao
da resisténcia em cada grupo. Este resultado se deve a dificuldade no controle da espessura de
barbotina depositada na esponja polimérica. A figura 12 exibe a variacdo ao longo e entre as

camadas, o que também contribui para a varia¢do na resisténcia mecénica.

Tabela 4: Resultados de resisténcia a compressdo para esponjas de 15 ppi.

Grupo 1 (MPa) 2 (MPa) 3 (MPa)
4 4,13 1,18 1,36

A primeira amostra do grupo 4 apresentou grande resisténcia pois possuia uma grande
espessura de deposicdo. As demais pecas deste grupo ficaram com uma espessura mais fina.

Apesar da variagdo da resisténcia, os resultados obtidos nesta Gltima etapa séo bastante
promissores, pois indicam ser possivel obter esponjas de titdnia com uma porosidade aparente
em torno de 60%, uma densidade aparente variando entre 40 e 47% e, uma resisténcia a

compressao que, com melhor controle nas deposic@es, pode variar de 1 a 4 MPa.
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5. CONCLUSAO

As esponjas ceramicas do grupo 1 (duas deposices, sendo uma com 45% em solidos e
outra com 45% mais 20% de amido de milho) apresentaram maior densidade na parte interna
e maior porosidade na parte externa, devido ao amido. As micrografias mostram que ha
variacOes na espessura das deposicdes de barbotina.

No segundo grupo (trés deposicBes com 45% em sélidos) obteve-se uma porosidade
mais uniforme ao longo da esponja.

No terceiro grupo (trés deposicdes de 45% em solidos, sendo as duas Ultimas com
20% de amido de milho) a superficie ficou extremamente porosa e as micrografias revelaram
a presenca de poros grandes.

A porosidade aparente das amostras deste grupo variou de 39 a 52%, enquanto que a
densidade aparente variou de 45 a 57%.

Com excecéo das amostras do grupo 3 que apresentou muita porosidade superficial, as
demais apresentaram resultados promissores para o objetivo proposto. Porém, a resisténcia
mecanica dessas amostras resultou muito baixa.

Comparando com as amostras dos grupos 1 a 3, as esponjas do grupo 4 apresentaram
maior porosidade. As esponjas com 15 ppi exibiram menor densidade aparente.

As pecas do grupo 4 apresentaram uma porosidade interna semelhante as amostras dos
grupos 2 e 3, contendo porém, maior quantidade de poros grandes.

As amostras apresentaram grande variacdo na resisténcia mecanica a compressao, 0
gue se deve a dificuldade no controle da espessura de barbotina depositada na esponja
polimérica, como também, a variacdo da deposicao ao longo e entre as camadas.

Apesar da variacdo da resisténcia, os resultados obtidos nesta Ultima etapa sdo bastante
promissores, pois indicam ser possivel obter esponjas de titdnia com uma porosidade aparente
em torno de 60%, uma densidade aparente variando de 40 a 47% e, uma resisténcia a

compressao que, com melhor controle nas deposicées, pode variar de 1 a 4 MPa.
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