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A Naquele tempo,?” partindo Jesus, dois cegos o
seguiram, gritando: “Tem piedade de nds, filho
deDavi!”®® Quando Jesus entrou em casa, 0S
cegos se aproximaram dele. Entdo Jesus

perguntou-lhes:

“Vos acreditais que eu posso fazer isso?”

Eles responderam: “Sim, Senhor”.?

Entdo Jesus tocou nos olhos deles, dizendo:
“Faga-se conforme a vossa f¢”.* E os olhos deles
se abriram. Jesus os advertiu severamente:
“Tomai cuidado para que ninguém fique
sabendo” 3! Mas eles sairam, e espalharam sua
fama por toda aquela regido. Evangelho (Mt 9,27-
31)



RESUMO

O desempenho clinico do implante fixado no osso é avaliado por muitos fatores, a forma do
implante, composi¢do quimica, propriedades mecénicas e de superficie do material a ser
implantado. As propriedades da superficie sdo consideradas parametros importantes para a
aceitacdo bioldgica do biomaterial, enquanto as propriedades mecénicas determinam a
durabilidade e bem-estar do paciente. O titanio por possuir excelentes propriedades mecéanicas,
resisténcia a corrosdo e interacdo com 0 0sso € uma solucdo bem-vinda, entretanto pesquisas
tem sido realizada com a intencéo de melhorar e acelerar a integragéo entre o implante e 0 0sso.
Pode ser necessario um recobrimento com um material que desempenhe essa funcéo, a alteracéo
das superficies de um determinado material pode ser usada para melhorar ainda mais a ligagéo
Ossea. Como alternativa para isso esta pesquisa utilizou dois materiais fundamentais para o
processo de implante 6sseo, uma liga de titanio como substrato e a hidroxiapatita para
recobrimento. Neste trabalho foi realizado o recobrimento com a hidroxiapatita de barras
cilindricas em liga de titdnio com 3 mm de didmetro e 60 mm de comprimento, por meio de
aspersdo termica empregando para isso a técnica experimental. Assim, foi estudado as
caracteristicas mecanicas do mddulo elastico e superficial da liga Ti-6Al-4V (ASTM F136), a
superficie da liga foi modificada da seguinte maneira: parte das amostras recebeu recobrimento
com hidroxiapatita sem nenhuma alteracdo superficial, outro grupo de amostras recebeu
jateamento com microesfera de vidro e recobrimento de hidroxiapatita. A técnica utilizada para
o recobrimento experimental foi a aspersdo térmica, que contou com o desenvolvimento e
construcdo de um dispositivo eletromecanico automatizado que realizou a cobertura de todas
as amostras. Apds o jateamento e recobrimento com hidroxiapatita, os corpos de prova foram
submetidos a caracterizacdo superficial e propriedades mecanica. O ensaio para determinar o
modulo elastico e a identificacdo do modulo de cisalhamento foi o método dindmico e o0s
valores tiveram significativa alteracdo para as amostras recobertas, o aumento resultou em 1
GPa. A caracterizagdo superficial utilizou-se das técnicas de MEV/EDS, microscopia confocal
e afericdo da rugosidade que aumentou de 5 micras para 28 micras. A difracdo de raios-X
revelou a fusdo da HA sobre o substrato, ja as imagens MEV apresentaram a superficie do
substrato recoberto e a formacgédo de poros com partes ndo fundidas do material. O dispositivo
eletromecénico para realizacdo dos recobrimentos mostrou-se eficiente e proporcionou a

parametrizacéo ideal para a realizacdo de todos 0s ensaios com recobrimento.

Palavras chaves: Ti-6Al-4V. Hidroxiapatita. Aspersdo térmica. Revestimento. Dispositivo
automatizado.



ABSTRACT

The clinical performance of the implant fixed on the bone is evaluated by many factors, the
shape of the implant, chemical composition, mechanical and surface properties of the material
to be implanted. The surface properties are considered important parameters for the biological
acceptance of the biomaterial, while the mechanical properties determine the patient's durability
and well-being. Titanium for having excellent mechanical properties, resistance to corrosion
and interaction with bone is a welcome solution; however, research has been carried out with
the intention of improving and accelerating the integration between the implant and the bone.
It may be necessary to cover it with a material that performs this function, changing the surfaces
of a particular material can be used to further improve the bone connection. As an alternative
to this, this research used two fundamental materials for the bone implant process, a titanium
alloy as a substrate and hydroxyapatite for covering. In this work, the hydroxyapatite coating
of cylindrical bars in titanium alloy with 3 mm in diameter and 60 mm in length was carried
out by means of thermal spray using the experimental technique. Thus, the mechanical
characteristics of the elastic and superficial modulus of the Ti-6Al-4V alloy (ASTM F136) were
studied the surface of the alloy was modified as follows: part of the samples received a coating
with hydroxyapatite without any surface alteration, another group of samples received blasting
with glass microsphere and hydroxyapatite coating. The technique used for the experimental
coating was thermal spraying, which involved the development and construction of an
automated electromechanical device that covered all samples. After blasting and coating with
hydroxyapatite, the specimens were subjected to surface characterization and mechanical
properties. The test to determine the elastic modulus and the identification of the shear modulus
was the dynamic method and the values had a significant change for the covered samples, the
increase resulted in 1 GPa. The superficial characterization used the techniques of SEM / EDS,
confocal microscopy and measurement of the roughness that increased from 5 microns to 28
microns. The X-ray diffraction revealed the fusion of HA on the substrate, while the SEM
images showed the covered surface of the substrate and the formation of pores with unfused
parts of the material. The electromechanical device for performing the coatings proved to be

efficient and provided the ideal parameterization for the performance of all tests with coating.

Keywords: Ti-6Al-4V. Hydroxyapatite. Thermal spray. Coating. Automated device.
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1. INTRODUCAO

Temos uma expectativa de vida cada vez maior, diante disso é fato que a populacdo
envelheca mais e, como consequéncia cres¢a 0 numero de doencas relacionadas a estrutura
Ossea (MIRZAALI et al., 2016). Muitos relatos de pesquisas € apontada que a osteoporose vem
se tornando um dos grandes problemas que tem surgido nas pessoas mais jovens, isto se da em
decorréncia de acidentes, de trabalho realizado de forma excessiva (ROKOFF et al., 2019) entre
outros fatores. A frequéncia destes problemas de salde, observados na populacéo, tem
conduzido pesquisadores a busca de novos materiais que possam substituir, de maneira
eficiente, as estruturas désseas danificadas e lesionadas (SHAH; THOMSEN; PALMQUIST,
2018a).

O evento desses estudos sobre implantes com proteses esta ligado completamente ao
carater multidisciplinar que envolve esse tipo de pesquisa em biomateriais. O conhecimento por
meio de varias areas da ciéncia como: engenharia de superficie, ciéncias dos materiais, biologia,
medicina, odontologia, entre outras, contribuem em uma melhor interacdo, com o objetivo de
contribuir no desenvolvimento de novos materiais com novas caracteristicas que permitam
aplicacdes e desempenhos que venham a ter éxito (KAUR; SINGH, 2019).

Em uma anélise do estado da arte que foi proposto por (XIE et al., 2012), as pastilhas
de aco inoxidavel 316L foram selecionadas para deposi¢édo de filmes de TiO- afim de melhorar
suas propriedades de superficie e com isso diminuir a sua rejeicdo do implante pelo organismo.
Com este trabalho, evitou-se a obstrucdo de vasos sanguineos e esses materiais fossem capazes
de expansdo e uma melhor biocompatibilidade. Esses estudos em reposicdes ortopédicas
tiveram grande impulso com a descoberta na Suécia, pelo Dr. Per I. Branemark, dos fendmenos
gue ocorrem na osseointegracdo, e que é possivel ver nas aplicacoes praticas (XIE et al., 2012),
incentivando a pesquisa em biomateriais, principalmente com materiais metalicos, utilizados
como proteses nos implantes (GREENHAGEN; JOHNSON; JOSEPH, 2011).

A maneira pela qual é desenvolvida uma coexisténcia mutua e aceitavel entre
biomateriais e tecidos organicos tem sido um foco de atengéo de pesquisadores em biomateriais,
sustentada hd muitos anos, e constitui a base de conhecer e entender a biocompatibilidade.
Existem muitas maneiras em que biomateriais e tecidos celulares podem ser colocados em
contato, de modo que eles possam apresentar algum tipo de interferéncia que venha a
comprometé-los. A busca de biomateriais capazes de proporcionar um melhor desempenho em

dispositivos foi baseada na compreensédo de todas as maneiras de interagdes dentre fendmenos
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de biocompatibilidade (ZADPOOR, 2017). O titanio é um biomaterial chave, aplicado na
ciéncia médica, apresenta 6timas propriedades mecénicas e excelente biocompatibilidade em
contato com 0 0sso (ANTON; KOSTIANTYN, 2017a). Ele apresenta modulo de elasticidade
em torno de 110 GPa, enquanto que a liga mais utilizada em implantes € a Ti-6Al-4V (MIOTTO
et al., 2011), cujo valor é proximo a 140 GPa.

Para os autores (KAUR; SINGH, 2019) ao longo de 50 anos de experiéncia com estes
dispositivos utilizados como implantes, na maioria das circunstancias, o requisito para a um
dispositivo médico destinado ao contato entre um biomaterial com os tecidos do corpo humano,
por um periodo prolongado, é a biocompatibilidade. Tentativas em introduzir atividade
biolégica em um biomaterial foram clinicamente bem-sucedidas em aplicagdes com
dispositivos. Embora, mesmo com o sucesso da utilizacdo do titanio comercialmente puro (Ti-
cp) em implantes, os pesquisadores buscam modificar a sua superficie com o objetivo de
possibilitar a deposicdo de materiais similares ao 0sso por meio de processos fisicos e quimicos.
O intuito € beneficiar ainda mais a geracdo e crescimento 6sseo neoformado e, com isso,
promover a diminuicdo do tempo de osseointegracdo. Somente apds essa iniciativa, esse avanco
dos sistemas de fixacdo e reparacdo 0ssea, foi possivel o avanco dos estudos de implantes a
partir de superficies melhor trabalhadas com acabamento superficial, com tensdo superficial e
aplicabilidades adequadas, obtidas utilizando-se processos quimicos (GEETHA et al., 2009).

Uma das maneiras empregadas para melhorar o uso de implantes de Ti-cp, bem como
suas ligas, encontra-se na modificacdo das suas caracteristicas superficiais. Para isso é utilizado
diferentes formas de deposicdo de dxido de titanio (TiO2) ou outro material por meio das
diferentes técnicas de deposicdo, com o objetivo de criar uma superficie inteiramente nova e
com propriedades fisico-quimicas mais adequadas, quando comparadas aos dispositivos sem
recobrimento. Segundo alguns autores, (AVES et al., 2009), (GUILLEM-MARTI et al., 2019),
a modificacdo quimica da superficie do Ti-cp, com deposicdo de uma camada de TiO2 por
aspersao térmica pode propiciar e favorecer o caso em que se deseja usar apatitas.

As bioceramicas de fosfato de calcio, entre elas a hidroxiapatita (HA), estdo sendo
pesquisadas e cada vez mais utilizadas em procedimentos para reconstrucdo e recomposicao
tecidual, devido as suas caracteristicas e propriedades fisicas e quimicas, principalmente as de
biocompatibilidade e osteocondutibilidade e, ainda, por apresentar semelhanca estrutural,
quimica e fisica com a matriz mineral 6ssea (BALAKRISHNAN et al., 2007a).

Outros pesquisadores (MACKENZIE; WALKER; MCKELVIE, 2007) propuseram um

método que foi desenvolvido para comparar as propriedades de tensdo-deformacao em trés tipos
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de tubos feitos de titanio. Esses tubos tinham outro tipo de aplicacdes, eles eram usados em
grandes trocadores de calor, e eram submetidos a deformacdo pléstica. Este fato é relevante
durante os processos de montagem subsequentes que resultam na finalidade do método. Foi
previsto que pequenas diferencas na composi¢cdo quimica e caracteristica geometrica dos tubos
produziriam resultados bastante diferentes.

Diversos fabricantes produzem préteses para implantes com padrbes de equivaléncia
em tamanho, forma e composicao, porém a sua superficie de contato com o tecido pode variar
de forma significativa. Isto ocorre em funcdo das diferentes técnicas de acabamento e
tratamento superficial a que foram submetidas por eles, podendo interferir diretamente no
processo de osseointegracao e nos resultados clinicos a longo prazo (PAREDES, 2000).

Superficies tradadas tornam-se ainda mais importante quando se considera reacfes
primarias que ocorrem na interface osso-implante a nivel atdmico (molecular) e que sdo
dependentes da composicdo quimica de ambas superficie e microestrutura
(PANNEERSELVAM et al., 2018). Estudos tém mostrado como melhorar o sucesso clinico
dos implantes, pois algumas pesquisas indicam que, entre outras possibilidades de modificar
superficie e microestrutura, a oportunidade de aumentar a deposicao de matriz calcificada sobre
a superficie, assim como utilizar uma velocidade maior neste processo de deposigdo € eficiente
para obter bons resultados.

Recentemente (METCO, 2013), entre as diversas técnicas para modificar as superficies
que sdo implantadas, a aplicacdo de revestimentos em titanio tem se mostrado compativel aos
mecanismos que dependem de fatores organicos. Portanto, existe uma técnica de revestimento
usada em implantes metélicos que é a de plasma spray. Ela é obtida por aspersao térmica usando
gases ionizados, sendo que o p6 do revestimento superficial é acelerado em dire¢do ao alvo.

1.1. Motivagéo para a realizagéo deste trabalho

Encontrar um biomaterial que possua caracteristicas necessarias para recuperar um
tecido dependem da sua aplicagdo especifica, e para ser util garantindo as suas propriedades
para reconstrucdo 6ssea e sem apresentar rejeicdo. Logo, para ser considerado um biomaterial,
além de ndo poder induzir inflamacéo, reacGes tdxicas e sintomas alergénicos no corpo, deve

ser biocompativel, bifuncional, bioativo, bioinertes e esterilizavel (HYUN et al., 2017).
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Os diversos materiais utilizados para construcdo de préteses aplicados em implantes
cirargicos sdo examinados em modelos in vivo ou em seres vivos (animais) e em modelos in
vitro por meio de solucdes que simulam o fluido corpdreo. Este conceito de estudos baseia-se
nas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas dos materiais, fornecendo informacGes se o
material pode ser implantado com seguranca nos seres humanos. Nos modelos in vitro, o
material € submetido aos efeitos das solugdes aquosas simulando a parte inorganica do plasma
sanguineo na presenca ou ndo de cultura de células (FAHSAI KANTAWONG et al., 2018).

As ligas de titanio s@o as mais utilizadas no processo de fabricacdo de implantes, por
apresentar uma alta inércia quimica de aderéncia a ambientes bioldgicos, propriedades
mecanicas comparaveis com o0 aco inoxidavel e outras ligas utilizadas na pratica médica de
implantes e ferramentas cirdrgicas. Contudo, ap6s o implante usando uma liga de titanio,
associado aos 0ssos e outros tecidos, mesmo assim alguns problemas, em casos isolados, tém
sido reportados na literatura. E por essa razio que a possibilidade de aplicar um revestimento
que apresente mais biocompatibilidade para a superficie de titanio implantada, tem sido, muito
importante. Uma das maneiras preferenciais de resolver este tipo de problema é o revestimento
com hidroxiapatita.

A superficie do biomaterial, estando diretamente exposta ao organismo Vivo,
desempenha papel crucial em matéria de biocompatibilidade. Quando esta questdo é
considerada, as condicdes fisicas, caracteristicas morfoldgicas e biologicas podem ser
adaptadas para promover melhoria na interacdo entre biomaterial e tecido.

Um modo de ajustar e melhorar as caracteristicas superficiais dos biomateriais é por
meio de modificacbes em suas superficies, que mantém as suas propriedades de material
intrinsecas usando uma superficie adequada, a fim de melhor atender a especifica¢do do local
de aplicacdo, enfatizando especialmente o tecido (ou meio vizinho).

A escolha do biomaterial esta associada a funcdo que ird desempenhar e o tempo em
que ficara em contato com o corpo humano, cominando propriedades fisicas, quimicas,
mecanicas e biologicas.

Para isso 0s objetivos e a motivacgao deste trabalho sdo:

1 — Obter um melhor entendimento da morfologia de revestimentos de hidroxiapatita

depositado pelo processo de aspersao térmica.

2 — Verificar as mudancas de morfologia relacionadas as mudancas de rugosidades.

3 — Obter superficies potencialmente mais favoraveis a osseointegragéo.
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4 — Caracterizar a liga de titdnio Ti-6Al-4V de forma mecénica através da tor¢do
identificando 0 mddulo de elasticidade e pela sua superficie.

5 — Apresentar resultados de caracterizacdo do recobrimento da liga de titanio com
hidroxiapatita.

6 — Desenvolver um dispositivo eletromecénico para realizar o revestimento das
amostras.

Alguns requisitos de projeto sdo necessarios para 0 desenvolvimento de um
revestimento biomaterial que estimule a regeneracao de tecidos ou que possam ser usados como
implantes permanentes. Em outras palavras, é preciso conhecer as propriedades ideais dos
biomateriais que se tenta desenvolver. Em muitos casos, assume-se que as propriedades ideais
para um biomaterial sdo aquelas que apresentem semelhancas o mais proximo possivel do
tecido nativo ao qual ele se propbe a substituir. Essas propriedades incluem ndo apenas
propriedades mecanicas, como modulo de elasticidade, resisténcia a deformac&o e resisténcia a
fadiga, mas também propriedades fisicas. E importante notar que todos esses fatores ndo sio
necessariamente uma hipotese perfeita, pois as propriedades dos tecidos em suas condi¢des de
equilibrio ndo sdo necessariamente as melhores propriedades para estimular a regeneracao
deles. No entanto, este principio de imitar tecidos é frequentemente usado como padrdo para
decidir propriedades ideais de biomateriais
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2. REVISAO DE LITERATURA

Sera apresentada a revisdo bibliografica com relagdo aos principais topicos sobre o
tithnio, sua caracterizacdo superficial e propriedades mecanicas além dos métodos de
recobrimento e seus resultados. Os biomateriais possuem caracteristicas fisicas, quimicas e
bioldgicas especificas para a recuperacdo ou substituicdo de partes do corpo humano, sdo
aplicados em formas de préteses e implantes que tem por funcdo a regeneracdo do todo ou

parcialmente das fungdes originais do corpo humano.

2.1.  Engenharia de superficie

A engenharia de superficie trabalha com o design de superficie e 0 desempenho de
materiais sélidos. A vida util de um componente depende das caracteristicas da superficie dos
materiais. Pode-se definir como sendo o ramo da ciéncia que lida com métodos para alcancar
0s requisitos necessarios da superficie e seu comportamento quando se encontra em servico
como componentes de engenharia (HARIMKAR, 2014). Com base na cor e textura, as
propriedades da superficie para determinadas aplicacdes de engenharia podem ser selecionadas
como um requisito necessario em sua aplicacdo. Uma escolha objetiva é essencial para que
componentes de engenharia possam funcionar adequadamente quando submetidos a ambientes
adversos. Para projetar componentes de qualidade com elevada vida dtil, € importante entender
a composicao quimica e fisica de suas superficies. Trés dos problemas mais significativos que
precisam ser compreendidos sdo: corrosao, fadiga e erosao-corrosdo. Diversas propriedades de
superficie que sdo aplicaveis para se estabelecer comportamentos de componentes dentro de

aplicacBes em engenharia estdo mostradas na Figura 2.1.
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Figura 2.1. - Tipos de superficies em materiais.

Superficie

Interacdo com
} Natural ’ Tratada oL Rty Outros
— Contaminacfes | = Ondulagdes || Regeneracdo Energig de
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|| . Formagéode || | Energiade
Lilijbea compostos superficie
Absorséo -
quimica —{ Imperfeicbes

— Dureza

— Limite de graos

Fonte: Adaptada de (HASAN, 2009)

2.2. Composicdo 6ssea

O 0ss0 é um tecido composto por uma matriz extracelular que constitui uma parte
organica e outra inorganica, internamente a ela se encontram as células 0sseas, 35 % de parte
organica, dos quais 95% sdo constituidos principalmente por fibras de colageno, sendo que o
gue resta dele consiste em proteinas ndo coladgenas, como osteocalcina, osteonectina e
osteopontina, proteinas plasmaticas, lipidios e glicosaminoglicanos. O componente mineral
inorganico do 0sso representa 65% da matriz 6ssea consistindo em sais cristalinos, que séo
principalmente a base de célcio e fosfato. Uma forma bem conhecida de sal cristalinos. Um
destes constituintes € a hidroxiapatita [(Ca)io (PO4)s (OH)2] (EVANS et al., 1990) .
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2.2.1. Apatita

De acordo com (VERBEECK; DE MAEYER; DRIESSENS, 1995) as apatitas formam
uma das partes minerais dos 0ssos e dentes e, desse fato, eles ttm uma importancia significativa
nas aplicacfes biomedicas. Devido a apresentar uma natureza biocompativel, elas sdo usadas
com frequéncia para a reposi¢do 0ssea ou nos revestimentos de proteses 6sseas. O envolvimento
entre apatitas e fosfatos de célcio se encontram nos processos de mineralizacdo e calcificacGes
patoldgicas, sendo atribuido a versatilidade destes minerais em aceitar uma grande variedade
de ions que podem substitui-los.

Estruturas quimica das apatitas e dos fosfatos de célcio sdo conhecidas e foram
relacionados entre si recentemente, até certo ponto, elas sdo compreendidas (KOMATH et al.,
2011).

As apatitas fazem parte de um grupo de minerais da maior importancia por ser uma fonte
de fosforo. Elas se apresentam com a formula molecular Caio (POs, CO3)s(F, OH, CI) e é
possivel ainda que ocorra diversas substituicbes de elementos quimicos. As minerais apatitas
com maior relevancia econdmica sdo a fluorapatita, carbonatoapatita (dahlita),
cabonatofluorapatita (francolita) e a hidroxiapatatia, aos quais sera dada uma atencdo maior
neste trabalho (CHANDRAN; JOHN, 2018).

2.3. Hidroxiapatita

A Hidroxiapatita pertence a uma familia de minerais denominada “apatitas”, cujo nome
deriva do grego que significa decep¢do ou engano, devido a facilidade com que era confundido
ao comparéa-la com outros tipos de minerais, como exemplo o berilio ou a turmalina (DEER;
HOWIE; ZUSSMAN, 2013) . A HA tem sido utilizada para procedimentos clinicos por mais
de 25 anos (WHITE; BEST; KINLOCH, 2007). Entretanto, sua baixa resisténcia mecanica
guando comparada com o0 tecido 0sseo, tem levado 0s pesquisadores a procurar novas
alternativas de materiais, surgindo assim novas possibilidades para sinteses de HA nano
estruturada. Para o revestimento do substrato de liga de titanio Ti-6Al-4V foi utilizado a HA na
forma de po.

O mecanismo de unido da HA ao tecido 6sseo € muito diferente do que apresentam 0s
vidros ou as vitroceramicas bioativas (KUHN, 2005), (DUCHEYNE et al., 1992). Para a

osseointegracdo dos implantes recobertos com HA foi proposto em principio, que é necessario
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formar na interface implante/tecido 06sseo, uma matriz celular 6Ossea de osteoblastos
diferenciados, que produzem uma fina faixa amorfa de somente 3 a 5 um de alta densidade
(JARCHO, 1981). Entre estas areas e as células se observa conjuntos fixos de colageno com
alguns cristais de osso mineralizado. Com o tempo esta zona contrai para 0,05 a 0,02 um, dando
lugar a uma unido do 0sso com o implante através de uma fina capa epitaxial de cristais de HA
(DACULSI; LEGEROS; DEUDON, 1990), (TRACY; DOREMUS, 1986). Uma consequéncia
desta zona de unido ultrafina é o grande gradiente do modulo de elasticidade na interface entre
a HA e o osso. Esta é a maior diferenca entre a hidroxiapatita e a apatita dos vidros e

vitroceramicas bioativas.

2.3.1. Estrutura

Estruturas cristalograficas de cristais podem ser categorizadas dependendo do tipo de
simetria propria a elas (ABRAHAMS; KNOWLES, 1994). Essas estruturas podem, portanto,
ser classificadas de acordo com seu grupo espacial. Em particular a hidroxiapatita de calcio,
(EL FEKI; SAVARIAULT; BEN SALAH, 1999) tem uma estrutura e composi¢ao
cristalogréficas definidas, baseadas em uma ceélula unitaria repetida, Figura 2.2. A célula
unitaria da hidroxiapatita consiste em um eixo com seis lados perpendicular a trés eixos
equivalentes (al, a2, a3) em angulos de 120°C um do outro. Os grupos que compdem a célula
unitaria hexagonal sdo os grupos Ca,*, PO e OH  (KAY; YOUNG; POSNER, 1964)
(MIRTCHI; LEMAITRE; TERAO, 1989).

Figura 2.2. - Estrutura da célula de Hidroxiapatita
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a) Hidroxiapatita — Caio(PO4)s(OH)2 b) Estrutura do cristal de HA. Projecdo no plano (001)

Fonte: a) Adaptado de: (TREDWIN, 2009) b) Adaptado de: (KAY; YOUNG; POSNER, 1964)
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2.3.2. Composicao da Hidroxiapatita (HA)

A composicdo da HA Figura 2.3, seja ela mineral puro ou comercial, ir4, sem divida,
variar dependendo das fases que estdo presentes quando sdo sinterizados. A HA puro é
composto por 39,68% em peso de Ca; 18,45% P; dando uma relacdo de peso Ca/P de 2,151 e
razdo molar de 1,6667. A HA contendo apenas a fase de apatita ou misturado com outras fases
de Ca-P pode exibir uma variacdo na relacdo Ca/ P quando € sinterizado, isto pode ser atribuido
a presenca de fases secundarias como B-TCP. Outros fatores como a composicao ou deficiéncia
de célcio no material, antes da sinterizacdo, também pode influenciar a relacdo Ca / P
(DOROZHKIN, 2010). A presenca de B-TCP, fosfato tetracalcico, Cas P2 Og ou Cas (PO4)2 O,
juntamente com a fase HA no material sinterizado € indicativa de uma relacdo Ca/ P inferior a
da fase HA (Ca/ P = 1,67), sendo influenciado pelas condi¢des de temperatura de sinterizacao.
Razbes Ca / P mais elevadas do que 1,67 podem indicar a presenca de CaO com a fase HA
(ZAPANTA-LEGEROS, 1965). A composicdo final da HA depende da temperatura de
sinterizacdo, das condicdes de fabricacdo e da razdo molar Ca/ P na preparacao de apatita, antes
da sinterizacdo (BALBINOTTI et al., 2011).

Figura 2.3. - Estrutura quimica da Hidroxiapatita
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Fonte: Adaptado de: (YAZDANI et al., 2018).
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2.3.3. Métodos de obtencao da Hidroxiapatita

Existem diversas técnicas para a obtencdo da HA em formato de p6 (HARUN et al.,
2018) , um dos métodos utilizados é a precipitagdo que envolve rea¢fes por meio aquoso entre
precursores de calcio e fésforo, controlando-os com a temperatura e pH da solugdo (ROCHA
etal., 2018). Hoje em dia um processo que utiliza o sol-gel na sintese de HA vem se destacando
e tornando-se objeto de estudos. Até 0 momento, uma combinagdo de métodos de preparacdo

com sol-gel e revestimento por imersao, tem sido abundantemente aplicado para fins de revestir
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biomateriais metalicos (SHARMA et al., 2014). Assim, trata-se de um dos métodos de
revestimento para que se consiga um aumento na forca de fixacdo no substrato. Esta técnica
sol-gel possui a vantagem de ndo utilizar alto vacuo e temperaturas elevadas
(BALAKRISHNAN et al., 2007b), o que pode de certa forma alterar a estrutura e/ou a
superficie do substrato.

O método de sintese para obtencdo da HA, seu tratamento apds sintese, pode levar ao
surgimento de outras fases de compostos de fosfato de calcio (CAHYANTO et al., 2017). O
desenvolvimento da HA em forma granular é de grande interesse para 0s pesquisadores por
causa de sua grande utilizacdo em recobrimento de substratos biomateriais na area
traumatoldgica e ortopédica, cuja finalidade reside na reconstrucdo de tecidos ésseos. No
entanto, ndo existem materiais disponiveis nos mercados nacional, com custo e qualidade que
sejam vantajosos para a sua utilizacdo (Al et al., 2019).

A HA é um dos materiais mais biocompativeis que sao conhecidos, por causa de sua
similaridade com a fase mineral dos tecidos 6sseos (ZHOU et al., 2010), dentre aqueles fatores
que fazem deste material o mais utilizado nas técnicas de recobrimento em implantes 6sseo.
Onde nele se encontra a osteocondutividade (TURE, 2019), isto é, o favorecimento do
crescimento e regeneracdo Ossea. Dessa forma a HA pode ser sintetizada para producdo de
varios tipos de implantes (sélidos ou porosos) ou na forma de revestimentos em placas,
parafusos e sistemas de fixacdo (PENG WU; CASTNER; GRAINGER, 2008a).

2.4. Fraturas

As fraturas traumaticas sdo devido ao resultado de tensdes externas e dinamicamente
transmitidas ao 0sso até que ela se torne grande o suficiente e que ele seja incapaz de suportar.
Quando uma tensdo mecanica € aplicada ao 0sso, ele pode retornar a sua condi¢do original se a
tensdo for removida bem antes que os limites de elasticidade tenham sido atingidos. No entanto,
se esses limites forem ultrapassados, 0 0sso entrard em um estagio de deformacéo plastica e ndo
mais retornara a sua situacao original. A falha estrutural ocorrerd quando a tensdo imposta
continua a ser aplicada acima do limite de resisténcia e a integridade do 0sso seja
comprometida, atingindo um ponto de falha. Como esse mecanismo ¢é real para todos o0s tipos
de fraturas, entdo serd necessario examinar varios tipos de tensdes que podem ser aplicadas e
transmitidas ao 0ssos e as fraturas resultantes (LYNN; FAIRGRIEVE, 2009).
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A direcdo em que a tensdo afeta 0 0sso determina que tipo de fratura ocorrera. A tenséo
pode ter origem em uma das cinco possiveis solicitacdes: tensdo, compressdo, torcao, flexdo e
tensdo de cisalhamento. As forcas de tracdo sdo aquelas que tentam distanciar dois pontos
préximos do 0sso e sdo comuns nas luxagdes, resultando em poucas linhas de fratura. Enquanto
as forcas de compressdo sdo aquelas que tentam aproximar pontos no 0sso. Ja esfor¢cos como
torcédo séo aquelas que tentam submeter 0 0sso a uma rotacdo, enquanto uma das extremidades
dele é mantida imdvel e por isso resultam em fraturas com consequente ruptura na direcdo do
eixo 6sseo, mais frequentemente vistas em acidentes como quedas dos pacientes (MIRZAALI
et al., 2016). Forcas de flexdo, como o nome sugere, séo forgas que flexionam um lado do 0sso,
fazendo com que ele se dobre e resulte em uma fratura. Finalmente, as forgas de cisalhamento,
gue também envolvem um impacto em um dos lados do osso, além do que causam uma
imobilizacdo de uma area dele (PRASADH; WONG, 2018).

2.5. Evolucdo do sistema de fixacao usando placas para reconstrucao éssea

Segundo (SHACKELFORD, 2008) alguns dos desenvolvimentos mais incriveis nas
aplicacdes no campo da medicina vieram do desenvolvimento de materiais novos e avancados.
Um exemplo dos mais bem-sucedidos foi a protese artificial de quadril (um dispositivo para
substituir uma parte em falta do corpo).

Hastes e sistemas de placas para fixacdo sdo usados para melhorar a estabilidade e
fixacdo da fratura, esta melhoria necessita atender a trés tipos de cargas presentes neste
processo, a torcdo, a compressao e a tracao, Figura 2.4. O sistema de protese em fraturas deve
ainda atender a uma questdo bioldgica, devendo ser cada vez mais estudada as condi¢Ges dos
materiais a serem implantados atendendo aos requisitos de absorcdo 0ssea e a rejeicdo dos
tecidos (MILLER; GOSWAMI, 2007).
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Figura 2.4. — a) Diagrama esquematico da articulacdo do quadril artificial. b) Imagem de Raio-X de articulacdo

do quadril.
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Fonte: Adaptado de (LIU; CHU; DING, 2004)

O campo de biomateriais é de extrema importancia para a vida, sendo que para a propria
existéncia e longevidade de alguns seres humanos, que necessitam de implantes biomédicos,
pode aumentar suas chances de sobrevivéncia. Os idosos precisam de médicos geriatricos para
varias doencas, assim como a necessidade de repor partes do sistema do corpo humano. Além
dos idosos, 0s jovens necessitam muitas vezes de restauracdo e substituicdo de partes do corpo
devido a acidentes com fraturas de ossos (BAGBY; JANES, 1958) (IGNA, 2010). Os autores
(GEETHA et al., 2009) afirmaram que a técnica de implantes assumiu maior importancia com
0s materiais biocompativeis, comumente utilizados em odontologia, ortopedia, cirurgias
cardiovasculares, neurocirurgias, bem como a medicina veterinaria. Como exemplo, a Figura

2.5 leva em consideracao diversos tipos de aplicacdes nas diferentes partes do corpo humano.
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Figura 2.5. - Biomateriais para aplicagdes em humanos.
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Fonte: Adaptado de (GEETHA MANIVASAGAM, 2010).

De acordo com a Figura 2.5 proposta pelo autor (GEETHA MANIVASAGAM, 2010),
varias classes de materiais tém sido amplamente utilizadas, tais como, ligas metélicas,
polimeros, ceramicos e compositos, que sdo usados para confeccdo dos bioimplantes. A
necessidade constante para melhorias e solugdes na reconstrucdo dssea foi verificada pelos
autores (MICLAU; MARTIN, 1997) que desenvolveram uma placa com a finalidade de
comprimir os fragmentos de o0ssos e dar estabilidade na restauracdo da fratura, com maior
comodidade e sustentacao deste sistema de reconstrucdo 6sseo. Ja os autores (GREENHAGEN;
JOHNSON; JOSEPH, 2011) relatam que os sistemas de fixacdo tornaram-se um pilar para
especialidades cirurgicas. Relatos de 2600 a.C. tem mostrado que este tipo de tratamento ja era
utilizado, e que os sistemas de fixagdo passaram por controvérsias entre aqueles que o

desenvolveram, por causa das mortes provocadas com a sua utilizacédo (PARR, 1985).
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2.6. Biomateriais

Problemas degenerativos, e inflamatorios de articulacdo nos 0ssos afetam milhdes de
pessoas em todo mundo. De fato, eles respondem por metade de todas as doencas crénicas em
pessoas com mais de 50 anos, em paises desenvolvidos (HEATH et al., 2016). Essas doencas,
geralmente, requerem cirurgia, incluindo a substituicdo total da articulacdo para os casos de
deterioracdo da articulacdo natural. Além disso, numerosas fraturas 6sseas, dor lombar,
osteoporose, escoliose e outros problemas muscular e esqueléticos precisam ser resolvidos
usando pecas de dispositivos permanentes, temporarios ou biodegradaveis. Portanto, 0s
biomateriais ortopédicos devem ser implantados no corpo humano como constituintes de
dispositivos projetados para desempenhar certas fun¢des bioldgicas, substituindo ou reparando
diferentes tecidos, como 0sso, cartilagem ou ligamentos e tenddes, e até mesmo orientando a

reparacao 6ssea quando necessario.

2.6.1. Definicdes sobre os biomateriais

De acordo com os autores (NAVARRO M et al., 2008), a caracteristica mais comum
dos biomateriais € que eles podem entrar em contato direto com o corpo humano, mencionando
que o conceito de biomateriais se consolida como sendo uma substancia que tenha sido
manipulada para assumir uma forma e parte de um sistema complexo, sendo utilizada para
interagir com 0s componentes do sistema vivo. Em outras palavras pode-se afirmar que os
biomateriais sdo qualquer material biocompativel utilizado para substituir ou auxiliar uma parte
fisica ou de um tecido de origem humana, enquanto mantém contato com eles, conforme pode
ser visto na Figura 2.6 . O prefixo “bio” de biomateriais refere-se ao termo “biocompativel” e
ndo bioldgico ou biomédico como frequentemente € mencionado e confundido (DONARUMA,
1988).
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Figura 2.6. — Exemplo esquematico de um sistema de implante dental com biomateriais
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Fonte: Adaptado de: (YAZDANI et al., 2018)

Para os autores (DAVISON et al., 1986), acos inoxidaveis para implantes tém uma
estrutura cristalina cubica de face centrada, denominada de estrutura austenitica. Eles nao
apresentam caracteristica magnética, porque, em alguns momentos, 0s pacientes podem ser
expostos a altas intensidades de campo magnético.

Apesar disso 0s metais possuem muitas propriedades que os tornam altamente aceitaveis
para o reparo 0sseo. A resisténcia a tracdo no caso dos metais € bem melhor do que os polimeros
e notavelmente mais alta do que a maioria das bioceramicas (a excecdo da zirconia) (BOURG;
LISLE, 2010).

Os biomateriais podem ser divididos em quatro classes principais: metais e suas ligas,
polimeros, ceramicas e materiais naturais (ANTON; KOSTIANTYN, 2017b). Estes materiais
estdo sendo amplamente utilizados em diferentes areas médicas: cardiovascular fazendo uso de
biomateriais, epidérmica gerando substitutos da pele, hipertermia em sistemas de liberacdo de

drogas e no tratamento de cancer (KYLE et al., 2017).

2.6.2. Caracteristicas mecanicas e superficiais das principais ligas para implantes

Os metais sdo altamente resistentes, muito mais resistentes que as ceramicas e possuem
uma vida util de fadiga consideravel (SHAH; THOMSEN; PALMQUIST, 2018b). Os metais
tém valores de modulo de Young muito proximos aos da ceramica (HO; ZHANG; XU, 2016).

No entanto, a corrosdao metélica pode surgir como um problema, mas, se cuidadosamente
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selecionados, eles podem apresentar uma resisténcia confidvel a corroséo (PENG WU,
CASTNER; GRAINGER, 2008b). Os metais demonstram muita versatilidade na capacidade de
formar ligas, o que significa que corrosdo, desgaste e propriedades mecanicas, podem ser
alteradas e dessa forma se adequar para aplicacdes especificas e que sejam necessarias na
resolugdo de um problema especifico. Além disso, a biocompatibilidade pode ser trabalhada e
melhorada com o uso de elementos que ndo apresentem efeitos adversos no corpo. Assim, 0S
metais provaram ser bastante Uteis para aplicacdes em dispositivos para o implante (KEANE;
BADYLAK, 2014).

Na década de 50, o titanio foi desenvolvido para aplicacGes aeroespaciais, e somente
apos 1960 foi usado em implantes cirdrgicos. Atualmente, 2% do titanio é usado em aplicacbes
médicas, a seguir, na Tabela 2.1 tem-se que 0s principais materiais e suas composicoes,
utilizados em implantes. O titanio tornou-se tdo popular que devido a sua excelente combinacéo
de forca, rigidez (mddulo de Young e/ou torcao) e biocompatibilidade, pode ser comparado aos
outros materiais usados em implantes metélicos (HOSSAIN; ROY; GUIN, 2017).

Tabela 2.1. Resumo dos diferentes materiais metalicos usados ou desenvolvidos para aplica¢des ortopédicas.

Material Principais elementos Moédulo de Limite de

de liga (% em peso) elasticidade (GPa) resisténcia (MPa)

17-20 Cr
12-14 Ni
Aco Inox 316L 2.3 Mo 205-210 170-750
méx. 0.03 C
27-30 Cr
CoCrMo 5-7 Mo 220-230 275-1585
F75 X .
max. 2.5 Ni
Tigrau 4 max. 0.4 O 105 692
. 5.5-6.5 Al
Ti6AlI4V 3545V 110 850-900
. 6 Al
Ti6AI7Nb 7 Nb 105 921
. 35Nb
Ti35Nb5Ta7zr
5Ta 55 530
(TNZT) 7 2
- . 20-70 (martensitico) 50-300 (martensitico)
NITI Siitat bl 70-110 (austenitica) 100-800 (austenitica)

Fonte: Adaptado de (NAVARRO M et al., 2008).
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2.6.3. Titanio e suas ligas

O Ti e suas ligas, originalmente foram utilizados na aerondutica, posteriormente
tornando-se materiais de grande interesse no campo biomedico, por apresentar excelentes
propriedades que incluem um mddulo elastico a tracdo moderado de aproximadamente 110
GPa, boa resisténcia a corrosdo e baixa densidade (aproximadamente de 4700 kg m?3)
(SANCHEZ, 2010).

Ti comercialmente puro (Ti CP), Tabela 2.2 liga Ti-6Al-4V (ASTM F136 - grau 5) e,
(ASTM F67 — grau 4) sdo materiais de implante mais comuns e usados em ortopedia. Para o Ti
CP, o0 que determina o grau de pureza é o teor de oxigénio intrinseco na liga, no caso Ti-6Al-
4V (ASTM F136 - grau 5) contém a maior quantidade de oxigénio, chegando até 0,4 %, e
consequentemente, apresenta a maior resisténcia a tracdo e ao escoamento (RATNER;
SCHOEN, 2013), (RATNER, 2011).

Tabela 2.2. - Propriedades do Ti CP — Grau 5.

Propriedades do Titanio

Ndmero atdmico 22

Peso atdmico 47,90

Estrutura cristalina (1) a: hexagonal compacta (<882,5 °C)
Estrutura cristalina (2) B: cubica de corpo centrado (>882,5 °C)
Cor Cinza metalico
Densidade 4,43 g/lcm3

Ponto de fuséo 1668 + 10 °C

Ponto de ebulicdo 3260 °C

Dureza HB70a74

Madulo de cisalhamento 45 GPa

Madulo de elasticidade 113,8 GPa

Razdo de Poisson 0,342

Alongamento na ruptura 14%

Reducéo de area 36%

Resisténcia a tracao 520 MPa
Configuracdo eletronica externa 302 452

Coeficiente de expansdo térmica 8064 x 10°/°C
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Eletronegatividade 1,6
Resistividade elétrica [10-6Q.m] 0,42

Fonte: Adaptado de (“Folha de dados do material ASM”, [s.d.])

O titénio possui uma combinacdo de alta resisténcia mecanica, alta resisténcia a corrosao
eletroquimica e resposta bioldgica favoravel, o que faz dele um metal mais utilizado como
biomaterial. Dentre as ligas de titanio, a liga Ti-6Al-4V encontra-se como uma das mais
utilizadas em varias aplica¢des, incluindo as biomédicas (ZHANG, 2014).

O titanio é um metal especial dentre aqueles considerados leves, como sdo o aluminio e
0 magnésio, por apresentar elevada raz&o entre resisténcia/peso. E também um metal bastante
reativo e, em contato com 1 ppm (parte por milhdo) de O2 ou agua, forma éxido de titdnio que
pode ser TiO, Ti2O3 ou TiO2, que sdo 0s mais comuns encontrados. O TiO2 pode apresentar
diferentes estruturas cristalograficas, dentre elas, rutilo e anatasio, podendo também ser amorfo.
Uma contribuicdo para a biocompatibilidade do titdnio € a grande resisténcia a corrosao que €
conferida por seus Oxidos (VAZIRI; HAJATI; ELHAMIFAR, 2018), que forma uma pelicula
continua e aderente na sua superficie. Outra caracteristica € o seu valor elevado da constante
dielétrica se comparada com a de outros Oxidos. Os autores (KADZIOLKA et al., 2018),
atribuiram a elevada constante dielétrica do TiO2 & biocompatibilidade do titénio, j& que as
interacdes entre este 6xido e as biomoléculas sdo de natureza elétrica e o TiO> é catalitico para
um numero consideravel de reacdes organicas e inorganicas.

O TiO; promove forgas de Van der Waals maiores do que as de outros dxidos, logo
apresentando caracteristicas cataliticas em varias reacfes quimicas. (CALLISTER, 2017)
classificou o titdnio como bioinerte. Por outro lado, varios autores (SKOWRONEK et al.,
2017), (ZANICOTTI et al., 2018), (CHELLINI et al., 2017) demonstraram o efeito das
modificacOes de superficie sobre a bioatividade do titanio. Nesses substratos, a precipitacao de
fosfatos de célcio ocorre por adsorcdo de ions fosfato hidratados, liberacdo de protons dos ions
fosfato e adsorcéo de célcio pelo fosfato. O TiO2 ndo pode se recompor em meio anidro,
causando a corrosdo do metal. A natureza, bem como a composi¢éo e espessura da camada do
oxido depende das condi¢bes do meio que o circula. Geralmente, em meio aquoso, 0 0xido
presente é o TiO2. No entanto, pode haver uma mistura de outros éxidos como Ti»O3 e TiO.
Observagdes com experimentos na interface tecido-osso mostram um contato mais estreito
entre 0sso e implante (Ti) (PANTAROTO et al., 2021).

O Ti CP néo é tdo resistente a fadiga quanto certos agos e ligas de titanio. No entanto,

ele tem um modulo de elasticidade intermedidrio entre acos e 0sso. Sua resisténcia ao impacto
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é comparavel aos dos acos de baixo carbono temperados e revenidos (“Metals HandBook
Volume 5.pdf”, [s.d.]). A selecdo dos parametros e das propriedades mecanicas mais relevantes
dependem da temperatura de trabalho (ATTAR et al., 2019).

A Tabela 2.3 mostra comparativamente as propriedades mecanicas do Ti CP, da liga
Ti-6Al-4V e do osso cortical. Observa-se que o mddulo de elasticidade do Ti CP ¢
aproximadamente 5 vezes aquele do osso cortical (YANG; CHANG; LEE, 2003).

Dependendo de sua influéncia na temperatura de transicdo em que ocorre a mudanca da
fase, os elementos de liga de titanio séo classificados como estabilizadores o ou estabilizadores
da fase B, Figura 2.7. Os elementos estabilizadores o estendem o campo de fase a temperaturas
mais altas, enquanto os elementos de estabilizacdo [ deslocam o campo de fase para
temperaturas mais baixas. Elementos neutros tém pouca influéncia na temperatura de transicdo
B. Além dos elementos de liga regulares, ha também principalmente elementos ndo metalicos
da ordem de algumas centenas de ppm presentes como impurezas.

Entre os estabilizadores a, 0 aluminio é o mais importante elemento de liga do titanio.
Os elementos intersticiais oxigénio, nitrogénio e carbono também pertencem a essa categoria.
Além de estender o campo de fase para temperaturas mais altas, os estabilizadores a
desenvolvem um campo de duas fases a+f. Os elementos estabilizadores o sdo subdivididos
em elementos isomorficos B e eutéticos B. Destes, os elementos isomorfos B, Mo, V e Ta, sdo
mais importantes devido & sua maior solubilidade em titanio. Por outro lado, um volume muito
baixo de elementos eutéticos B, Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si e H podem levar a formacédo de
compostos intermetalicos. Sn e Zr sdo considerados elementos neutros, uma vez que eles
(quase) ndo influenciam o limite o/p fase. No que diz respeito a forca, eles ndo sdo neutros, ja
que eles basicamente fortalecem a fase o (MASSALSKI; OKAMOTO; ASM
INTERNATIONAL, 1990).

Tabela 2.3. - Propriedades mecénicas.
Propriedades Mecanicas

Material
cs (MPa) E (GPa)
liga Ti-6Al-4V (ASTM F136- grau 5) 550 110
Ti-6Al-4V Recozida 895 124
Osso Cortical 70 20

Fonte: Adaptada de (LEYENS; PETERS, 2003)
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Fonte: Adaptada de (MASSALSKI; OKAMOTO; ASM INTERNATIONAL, 1990)

Normalmente as ligas de titanio séo classificadas como a, a+p e ligas 3, com subdivisdo

adicional em ligas quase o e ligas metaestaveis B. Isto é esquematicamente delineado em um

diagrama de fases tridimensional, que é composto de dois diagramas de fase com um elemento

a e um elemento estabilizador 3 respectivamente conforme Figura 2.8.

Figura 2.8. — Diagrama de fases tridimensional para classificar as ligas de Ti (esquematicamente).
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Para Azevedo (2003) o titanio apresenta duas formas alotropicas HC fase o ¢ CCC fase
B ¢ a adicdo de elementos de liga pode alterar a estabilidade das fases, sendo assim alterar a
microestrutura e consequentemente o comportamento mecénico. Portanto sao classificadas em
trés categorias as ligas de titdnio sendo: ligas o, oo + B ¢ B. De acordo com este esquema, as
ligas a.compreendem o titanio comercialmente puro (Ti CP) e ligas exclusivamente ligadas com
elementos estabilizadores o e / ou elementos neutros. Se fracbes menores de elementos
estabilizadores  forem adicionadas, elas sdo chamadas de ligas quase a. As ligas a+f, que é 0
grupo de ligas mais utilizado, seguem essa classe; a temperatura ambiente, essas ligas tém uma
fracdo volumétrica 3 variando de cerca de 5% a 40%.

As propriedades da liga Ti-6Al-4V sdo sensiveis & mudancas microestruturais.
Baseando-se na sua composicdo e nas fases predominantes em temperatura ambiente, pode-se
manipular a presenga das fases o e f com elementos de liga, eles sdo classificados como
estabilizadores, aluminio e o nitrogénio so estabilizadores de a, ja os estabilizadores 3 sdo por
exemplo: magnésio, ferro, molibdénio, estes elementos de liga diminuem ou aumentam a
temperatura de mudanga da fase o para f (AZEVEDO, 2003).

Azevedo (2003, p. 40) mostra que a rede cristalina da fase ’, HC, sofre uma distor¢do
rombica formando a fase o”, a qual apresenta uma rede ortorrdmbica determinada pelo
desdobramento dos picos da fase a’: (100),’ (110)s” + (020)s”, (110)s” (200)s” + (130),”
(101)o” (112)6” + (021)”.

Deve-se notar que essas ligas ainda podem revelar uma fracdo volumétrica de equilibrio
a de mais de 50%. Finalmente, as ligas monofésicas marcam o fim da escala de liga das ligas
de titdnio convencionais (CALLISTER, 2017).

2.6.4. Estrutura Cristalina

De acordo com (LEYENS; PETERS, 2003) assim como Vvarios outros metais - por ex.
Ca, Fe, Co, Zr, Sn, Ce e Hf — o titénio pode se apresentar em varias estruturas cristalinas. No
entanto, cada modificacdo sO é estavel dentro de intervalos de temperaturas especificas. A
transformacdo completa de uma fase para outra é chamada de transformacéo alotrépica; a
respectiva temperatura de transformacdo é chamada de temperatura de transformacéo.
O titénio puro, assim como a maioria das ligas de titanio, cristaliza a baixas temperaturas em
uma estrutura hexagonal compacta, chamada titanio a. Em altas temperaturas, no entanto, a

estrutura cubica de corpo centrado € estavel e é chamada de titdnio p. A temperatura de
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transformacéo para o titanio puro é de 882 + 2 °C. As células unitarias atbmicas da estrutura
hexagonal compacta (HCP) do titanio B e o titAnio na estrutura ctbica de corpo centrado (CCC)
estdo mostrados esquematicamente na Figura 2.9 (AZEVEDO, 2003).

A existéncia das duas estruturas cristalinas diferentes e a correspondente temperatura de
transformac&o alotropica é de grande importancia, uma vez que elas sdo a base para a grande
variedade de propriedades obtidas pelas ligas de titdnio (AZEVEDO, 2003).

Tanto a deformacgdo plastica quanto a taxa de difusdo estdo intimamente ligadas a
respectiva estrutura cristalina. Além disso, a rede cristalina hexagonal provoca uma anisotropia
distinta de comportamento mecénico para o titanio a. A anisotropia eléstica é particularmente
pronunciada. O médulo de Young de cristais individuais de titanio varia constantemente entre
145 GPa para uma carga vertical para o plano base e de apenas 100 GPa paralelos a este plano
(AZEVEDO, 2003).

Figura 2.9. — Estrutura cristalina hexagonal compacta fase a e Cubica de Corpo Centrada
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Fonte: (LEYENS; PETERS, 2003)

2.6.5. Biocompatibilidade

As proteses e implantes biomédicos sdo substituices artificiais de componentes
estruturais originais de um sistema bioldgico, tal como o corpo humano, que tratam de suplantar
a funcdo do elemento original (GHASEMI-MOBARAKEH et al., 2019).
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Dependendo do uso, estas substituicdes artificiais podem ser construidas dos materiais
metalicos, poliméricos, ceramicos ou combinagdes deles. Uma vez implantados nos organismos
vivos cada um destes materiais alternativos esta sujeito a processos de degradacdo especificos
(LIetal., 2018a).

O primeiro requisito para implantar um determinado material no corpo humano é a sua
biocompatibilidade, o que equivale a auséncia de reagdo com o organismo. O material deve
também suportar 0 meio ambiente corporal sem degradar-se (L1 et al., 2018a).

Segundo (RATNER, 2011) a ideia central de biocompatibilidade, o autor menciona que
a mesma pode ser analisada fazendo uso de ensaio “in vitro”. Embora uma variedade de
interacbes quimicas e fisicas diretas pode ser importante. Por exemplo, a inibicdo da
proliferacdo celular ou morte das células que sdo consideradas como resultados negativos em
tais ensaios. De acordo com os autores (RATNER; SCHOEN, 2013) quatro fatores implicam
no que refere-se a biocompatibilidade;

1. Toxicologia no que diz respeito ao estudo e aceitacdo dos efeitos do material
biocompativel.

2. Reacdes relacionadas a produtos de microbiologia externa de organismos que colonizam
0 biomaterial (por exemplo, contaminagdes).

3. Efeitos mecanicos, tais como atritos, irritacbes, compressdo e o modulo de
incompatibilidade, estdo relacionados intimamente com o efeito do tamanho do implante.

4. Ampla variedade de interacdo com proteinas, células, e interacfes de tecidos com 0s

biomateriais.

2.7.  Placas de Reconstrucoes

As placas de fechamento tém sua utilizacdo desde a data do final de 1800, usadas para
estabilizar uma fratura. As placas necessitam de uma superficie de contato entre 0 0sso € 0
implante, conforme mencionam os autores (BAGBY'; JANES, 1958) que as primeiras placas de
metal apresentaram deficiéncias, tais como: corrosdo, baixa resisténcia mecanica e problemas
na unido delas, devido a ndo acompanhar a geometria dos 0Ssos, que muitas vezes Sao
complexos.

No trabalho desses autores (UHTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006), desde 0 ano
de 1895, Lane introduziu pela primeira vez uma placa para estabilizar uma fratura conforme

pode ser visto na Figura 2.10. Em seguida acompanhando outras modifica¢cbes por outro
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protagonistas, como Lambotte em 1909, conforme Figura 2.11, que devido as deficiéncias
apresentadas nas suas caracteristicas requeridas, logo foram abandonadas, neste caso a

corrosao.

Figura 2.10. - Placa produzida por Lane, abandonada devido a corroséo.

-

g
HTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006).

Fonte: Adaptado de: (U

Figura 2.11. - Placa desenvolvida por Lambotte, menor espessura, perfilada em ambas as extremidades.

Fonte: Adaptado de: (UHTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006).

Em 1958 Lambotte (UHTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006) descreveu uma placa
para fixacdo 6ssea com furos ovais com a finalidade de proporcionar compresséo e jungéo entre
0 osso fraturado com o aperto do pino de fixacdo conforme pode-se observar na Figura 2.12.
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Figura 2.12. - Desenho de placas com furos ovais projetados para compressao Inter fragmentéria durante a
fixag8o dos parafusos.
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Fonte: Adaptado de: (UHTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006).

Os implantes cirargicos comumente usados séo geralmente feitos de um dos trés tipos
de materiais: aco inoxidavel austenitico, liga de cobalto-cromo e titanio e suas ligas. A partir
deles, 0 aco inoxidavel austenitico 316L € o material de implante mais frequentemente usado e

considerado do tipo economicamente viavel.

2.8.  Parafusos para fixacéo

Segundo esses autores (UHTHOFF; POITRAS; BACKMAN, 2006), os primeiros
sistemas de fixagdo por parafusos surgiram no ano de 1850 quando Rigaud usou dois parafusos
para fixagdo de uma placa a uma fratura, a partir dessa descrigdo passou a ser considerado o
primeiro cirurgido a utilizar a técnica de placa com fixacdo por parafusos, que permitiu a
compressdo entre 0ssos fraturados. O primeiro relatério publicado de fixacdo de placas com
sucesso foi o de Carl Hansmann, em 1886 na Alemanha, que utilizou uma placa plana
confeccionada de liga de cobre, niquel e estanho, utilizando parafusos unicorticais que foram
perfurados através de uma fixacao na placa.

De acordo com o autor (RUSSELL, 2007) a primeira implantacdo completa de fixacéo
por placa e parafusos foi realizada por William Stewart Halsted em 1893 utilizando uma placa
de prata. Em 1956 George Bagby desenvolveu a primeira placa de compressao dindmica com
orificios para alojamento dos parafusos criando assim uma compresséo no local da fratura.

Placas e parafusos continuam evoluindo e sendo os dispositivos mais importantes nas
cirurgias de reconstrucdo dssea. Estas evolucdes fazem parte do mercado em expansao destes

sistemas de reconstrucéo (LI et al., 2018b).
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2.9.  Caracterizacdo mecanica dos materiais para implantes

Em um trabalho proposto pelos autores (BARBAS et al., 2012) para projetar um padrao

béasico de implante dsseo, diversos critérios devem ser levados em consideragdo, sendo eles:

e Propriedades elasticas, a mais proxima possivel aos do osso cortical incluindo a

anisotropia.
o A tensdo maxima permitida que nao deve ultrapassar 50 MPa.
. A tensdo maxima exercida em qualquer ponto deve ser menor que a

tensdo admissivel definida pela Equacéo (2.1):

Oy
Oad = * (2.1)

Onde:

oy = Tensdo de cisalhamento

k = coeficiente de seguranga

A porosidade do material para uma interagdo 6ssea ainda diverge entre os pesquisadores,
fato € que o tamanho dos poros que deve ser superior a 100 um para facilitar a integracdo 6ssea
de acordo com (BARBAS et al., 2012). Segundo o0 autor os mesmos autores para quantificar
com precisdo a deformacdo provocada por uma carga, € necessario levar em consideracao as
dimensGes do objeto para qual cada carga aplicada.

As propriedades mecéanicas, intrinsecas de um implante de titanio, séo
significativamente melhores do que as do osso cortical. Para minimizar o impacto negativo
dessa incompatibilidade de rigidez de acordo com o autor (FRIGG, 2003), pode-se substituir o
material rigido por um com porosidade controlada em que 0 mddulo de Young dele possa ser

préximo ao do 0sso.

2.10. Falhas em implantes

Metais tém uma longa histdria no uso da reconstrucdo das estruturas ésseas devido a
suas capacidades e propriedades mecanicas, porém a degradacdo dos metais implantados no

corpo humano diminui a op¢do por escolha destes metais e ligas clinicamente utilizaveis, de
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acordo com os autores (SIVAKUMAR; KAMACHI MUDALI; RAJESWARI, 1994), os
materiais mais utilizaveis para implantes cirdrgicos atualmente sdo: aco inoxidavel austenitico,
liga de cobalto-cromo, titanio e suas ligas, sdo os que ddo maior estabilidade mecanica, bem
como possuem as menores reacdes quimicas com os fluidos corporais (MAHMOOD et al.,
2018).

Estes dispositivos mecénicos de reconstrucdo da falha que sdo artificiais, tém sido
considerados falhos quando devem ser substituidos ou retirados do corpo humano, em particular
guando néo passam a cumprir a funcao pela qual é requerida. A Figura 2.13. — Placa de fixacéo
com fratura ilustra uma fratura ocorrida em um alojamento de parafuso no quinto furo (LYNN;
FAIRGRIEVE, 2009).

Figura 2.13. — Placa de fixagdo com fratura
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Fonte: Adaptada de: (SIVAKUMAR; KAMACHI MUDALI; RAJESWARI, 1994).

No estudo feito pelos autores (JACOBI-GRESSER; HUESKER; SCHUTT, 2013) foi
analisado que 34% dos pacientes apresentaram perdas precoce no implante, e que as falhas
verificadas devem ser estudadas e entendidas pelos seus principais mecanismos de degradacéo.

O estudo para a corregdo de falhas nos dispositivos devem ser sempre motivo de pesquisa.
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2.11. Selegéo de materiais.

A selecdo dos materiais para sistemas de implantes € bastante significativa e esta
associada ao sistema utilizado para estabilizacdo da fratura, assim como no design, cujo
objetivo é reduzir o tempo de cicatrizacdo do osso fraturado. Deve ser levado em consideracéo,
além dos requisitos e os efeitos de fabricacéo, as reacdes sofridas pelos tecidos humanos, e seus
fluidos corpéreos (CHAUDHARI et al., 2016).

Os projetos de placas de restauracdo sao apresentados de vérias formas, com a finalidade
de proporcionar que o paciente possa se restabelecer e retornar as suas atividades normais. Esta
condicdo esta relacionada a condicdo bioldgica a qual o material esta sujeito, bem como os tipos
de ossos fraturados influenciam diretamente na escolha do material (KHAN; TANAKA, 2017).

Do ponto de vista mecénico, a resisténcia do dispositivo e sua capacidade para sustentar
as cargas existentes, devem ser identificadas para prever fatores que influenciam no
desempenho da protese, estas propriedades mecanicas e fisicas, devem atender entre outros
fatores, o baixo teor de impurezas, baixa permeabilidade magnética, e possuir resisténcia a
corrosdo (AHMAD, 2006). Os implantes de biomateriais apresentam problemas na fixagédo
(ancoragem) mecéanica do implante ao 0sso, pois com o passar do tempo, pode comecar a
apresentar movimentacdo da protese, estes movimentos ocasionam ou iniciam o processo de
corrosdo, o que leva a deterioracao do implante (TEOH, 2000).

A selecdo do material a ser utilizado no implante deve levar em consideracdo as
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas do material (BRANEMARK et al., 1977). As
principais propriedades que devem ser consideradas sao:

. Resisténcia mecanica: aplicacGes que requerem alta resisténcia incluem
enxertos de veia aorta, valvulas cardiacas, baldes de angioplastia e implantes
odontolégicos e ortopédicos. Alguns desses dispositivos requerem propriedades
bastante especificas;

o Madulo de elasticidade, a torsdo ou flexdo: o modulo de torcéo e o de
flex&o é de interesse para materiais como cateteres. Eles podem sofrer torque e realizar
percursos tortuosos dentro dos vasos. Muitos elastbmeros devem apresentar capacidade
de se alongar com baixa carga, o que exigira deles ter baixo mddulo de torcéo e/ou
flexdo.

o Fadiga: os dispositivos que devem suportar esforgos ciclicos, sem

permitir propagacdo de trincas, sd0 em sua quase totalidade maioria feitos de
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poliuretano, poliéster e metais em geral. Esses dispositivos funcionam em sua maioria
como implantes ortopédicos, odontoldgicos e cardiovasculares.

o Rugosidade: em aplicacBes onde € desejado baixo atrito, como em
implantes de juntas ortopédicas, utilizam-se materiais com acabamentos espelhados.
Quando se deseja uma integracdo tecido-implante, como em implantes 0sseos, é
desejada uma alta rugosidade. Absorcdo de agua: alguns materiais sofrem mudancas
dramaticas em sua resisténcia a tracdo, a fadiga, a fluéncia, em seu mddulo de
elasticidade, torcdo ou flexdo quando ligeiramente umedecidos. A degradacéo também
é afetada pela absorcdo de dgua: materiais hidrofilicos tendem a se degradar do interior
para a superficie enquanto materiais hidrofébicos tendem a ter primeiramente suas
superficies degradadas.

o Bioatividade: refere-se a propriedade inerente a alguns materiais de
participarem em reacdes bioldgicas especificas. Camadas bioativas podem ser formadas
a partir de moléculas que previnem coédgulo sanguineo ou iniciam a degradagdo
enzimatica de um trombo. Algumas superficies que estdo carregadas negativamente,
iniciam a degradacdo de componentes complementares com o potencial para menores
efeitos colaterais nos tratamentos como os de diélise. A hidroxiapatita € muito utilizada
como recobrimento para implantes 6sseos.

. Esterilizacdo: o método de esterilizacdo utilizado pode alterar o estado
energético da superficie de um implante, alterando a resposta celular. Os polimeros
podem ter suas propriedades negativamente alteradas quando esterilizados por

irradiacdo com raios gama.

2.12. Biomateriais metalicos e utilizados e suas limitacoes

Segundo os autores (GEETHA et al., 2009) os materiais mais utilizados para implantes
cirargicos incluem o A¢o Inox 316 L (316L SS), Cobalto Cromo (Co-Cr) o Titénio e suas ligas.
Elementos como Ni, Cr e Co, sdo utilizados devido ao ambiente ser corrosivo. As ligas de Ago
Inox 316 L bem como o Cr-Co possuem modulo elastico muito maiores que o médulo elastico
do osso humano conforme pode ser visto na Figura 2.14. Este fato, diferenca entre os modulos
elasticos, pode levar a um afrouxamento do implante ap6s um periodo. Apesar de ser uma liga

de titanio (Ti-6Al-4V), é chamado de comercialmente puro, e foi desenvolvido inicialmente
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para aplicacdes aeroespaciais, e usada com frequéncia em processos de reconstrucéo 6ssea, por
meio de placas e sistemas de fixacao.

Em um estudo feito pelo autor (TEOH, 2000), a tensdo exercida por 0ssos de bragos e
pernas ao movimentar-se ou realizar uma atividade estd avaliada entre 100 a 200 MPa e para
fatiga ela € avaliada em torno de 500 MPa, portanto, os materiais selecionados na Figura 2.14,

sdo considerados ideais para sistemas de dispositivos para fechamento 6sseo.

Figura 2.14. — Modulos elasticos dos materiais para implantes
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Fonte: Adaptada de (MANIVASAGAM; DHINASEKARAN; RAJAMANICKAM, 2010).

A Figura 2.15 ilustra com um grafico a resisténcia a fadiga dos principais materiais para
implantes, assim como seus processos de fabricacdo. Na selecdo do material a ser implantado
deve-se levar em conta o procedimento utilizado na confecgdo do implante (CRONIER et al.,
2010).
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Figura 2.15. — Resisténcia a fadiga das ligas mais comuns para implantes.
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Fonte: Adaptado de (TEOH, 2000).

Segundo (BRANEMARK, 1983) e (KAISER et al., 2020), o sucesso da interacdo 0ssea
depende de alguns fatores a saber:

a) Biocompatibilidade do implante

Titanio comercialmente puro, o ni6ébio e o tantalo sdo conhecidos por serem bioreativos.
As ligas Co-Cr-Mo e o0s acgos inoxidaveis tém demonstrado menor aceitabilidade no leito ésseo.
De um modo geral, as ligas metalicas séo menos aceitas devido a possibilidade de liberacdo de

ions, que podem causar efeitos colaterais locais ou sistémicos.

b) Caracteristicas do projeto do implante

Existe atualmente ampla documentacdo sobre implantes de fixacdo por parafusos, que
demonstraram funcionar durante décadas sem problemas clinicos. Outros projetos de implantes
como aqueles do tipo cilindricos lisos, em formato de cunha ou raiz dentéria, conicos e assim

por diante requerem mais informagdes clinicas, sendo motivo frequente de pesquisas.

c) Caracteristicas de superficie

De um modo geral, as superficies rugosas sao as preferidas. No entanto, existe um nivel
aceitavel e considerado otimo de rugosidade que ainda ndo esta muito bem estabelecido.
Superficies completamente lisas ndo resultam em boa adesdo celular e acabam sendo ancoradas
em tecido mole, seja qual for o material utilizado. Superficies com rugosidade em uma escala

que permita a vascularizagdo séo aquelas desejadas. Outros parametros de superficie que estdo
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sendo investigados sdo: estado energético, molhabilidade, pureza, sendo esses 0s mais

relevantes.

d) Estado do leito hospedeiro

E necesséaria presenca de leito receptor saudavel e com quantidade 6ssea suficiente. No
entanto, pode ser que esses requisitos ndo sejam satisfeitos. Nesse caso, diferentes alternativas
sdo adotadas a fim de se criar as condi¢bes favoraveis. Uma das técnicas mais utilizadas € a
regeneracdo do tecido conduzido ou guiada, que é uma técnica de enxerto autdgeno e que

reconstitui a perda 6ssea ocorrida.

e) Técnica cirurgica

A técnica cirdrgica deve impor o menor trauma e 0 menor sobreaquecimento possiveis.
Para que isso se torne possivel, utiliza-se baixa velocidade de rotacdo da broca com uma
refrigeracdo abundante. O sobreaquecimento pode causar desnaturacdo de uma das enzimas
Osseas, a fosfatase alcalina, e a destruicdo das células que participariam na reparacao 6ssea. Um
torque muito elevado no instante da insercdo do implante, também pode causar tensdo no 0sso

que terd como consequéncia uma resposta de reabsorcao dssea.
2.13. Técnicas de Revestimento

Os materiais de revestimento podem ser aplicados usando varios processos de
recobrimento diferentes. Os métodos de revestimento térmico utilizam sistemas de combust&o
com combustivel, pulverizacao de plasma e arco voltaico ou elétrico. Os revestimentos podem
ser aplicados sob condicBGes atmosféricas padrdo ou em ambientes atmosféricos altamente
controlados e especificos. Os revestimentos podem ser aplicados manualmente ou com bastante
precisdo, sendo automatizado com o uso da robética, baseada em programas computacionais
desenvolvidos para essas aplicagfes. Muitas industrias usam revestimentos para prolongar a
vida atil do produto, aumentando seu desempenho e reduzindo seus custos de producdo e
manutencdo (BEGG; RILEY; VILLIERS LOVELOCK, 2016).

O processo de pulverizacdo térmica é classificado através das seguintes caracteristicas:

o Material de estoque de alimentacgéo;
o Fonte de energia térmica;

o Energia cinética produzida.
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Quando um material é depositado sobre uma superficie de outro material (substrato), é
denominado como um revestimento (MATTHEWS; JAMES, 2010), e os principais tipos estdo

descritos na Figura 2.16.

Figura 2.16. — Tipos de processos em aspersao térmica

Processos por Aspersdo Térmica

Chama Elétrico Cinético
[ | | I_I_I I
Spray de HVOF HVAF Plasma Arco .
chama Spray Spray Spray Elétrico Gas Frio
- Alta
PG ] Atmosferico Pressio
Detonacdo
Baixa Pressa Baixa
Arame aixa Fressdo Pressio

Fonte: Adaptada de (“Company introduction of Flame Spray Technologies (FST)”, 2019)

O objetivo geral deste recobrimento é melhorar as propriedades da superficie.
Revestimentos sdo formados por uma ligacdo mecanica entre particulas e o substrato (HASAN,
2009).

A selecdo de um processo de deposicdo de acordo com (PATHAK et al., 2015) depende
particularmente de varios fatores, incluindo:

a) Limitacdo imposta pelo substrato (por exemplo, temperatura maxima admissivel de
deposicéo);

b) Custo do processo;

c¢) Energia de processo;

d) Compatibilidade quimica, de processo e mecanica do material de revestimento sobre
0 substrato;

e) A capacidade do substrato para suportar 0 processamento necessario para 0
recobrimento;

f) Exigéncia e disponibilidade de equipamentos para a realizacdo do recobrimento;
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g) ConsideracGes ecologicas;

h) Adesdo do material depositado ao substrato;

i) Exigéncia de taxa de deposicao;

J) Pureza do material alvo;

Na Figura 2.17 sdo apresentados os tipos de aspersdo térmica, no grafico é possivel

identificar as velocidades em que as particulas se chocam ao substrato, este € um dos fatores

decisivos no processo.

Temperatura da particula (°C)

Figura 2.17. — Tipos de processos em aspersao térmica de acordo com a velocidade de particulas
)
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Cr,C,-NiCr
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steel, Ni-alloys
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Al
plastics, paints

0 100 300 400 500 600 700 800 1200 1400
Velocidade da particula (m/s)
Fonte: Adaptado de (“Company introduction of Flame Spray Technologies (FST)”, 2019)

Vérias técnicas de deposicdo para o revestimento estdo disponiveis hoje em dia e uma

sintese destas técnicas estdo agrupadas nas Figura 2.17 e Figura 2.18. A Figura 2.18 separa

estas técnicas entre materiais metalicos e ndo-metalicos. Existem trés categorias na deposicao

de revestimentos metalicos, sendo o revestimento duro, aquele mais importante no contexto

desta pesquisa. Mais informacOes sobre essas técnicas sdo detalhadas por Stokes (DAVIS;
THERMAL SPRAY SOCIETY, 2004). Um processo de revestimento é dividido em trés

formas: soldagem, aspersao térmica e revestimento.
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Figura 2.18. — Tecnologia de deposicdo para revestimentos
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Fonte: Adaptada de (HASAN, 2009)
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2.14. Aspersdo Térmica

Aspersdo térmica € um conjunto de processos onde materiais metalicos ou néo-
metalicos, precisamente divididos, que sdo depositados em condicdo fundida ou semifundida
sobre um substrato preparado. Esses revestimentos sdo formados por camadas com pequenas

particulas que se sobrepdem achatando-se e aderindo-se a superficie.

O objetivo pelo qual se aplica a aspersao térmica em um material é a protecdo que esse
tipo de processo proporciona ao substrato que o recebe, podendo ser prote¢do contra corroséo,
contra o desgaste abrasivo, erosivo, e fadiga superficial (MATOS et al., 2012, p. 65). Os
revestimentos podem também ser usados para isolamento térmico e elétrico, uma ilustracao
esquematica de um processo de revestimento em biomateriais é apresentado na Figura 2.19,
mostra um dos aspectos mais relevantes da utilizagdo dessa técnica que tem uma ampla
diversidade de aplicacdes, ja que a selecdo de materiais para essa finalidade é praticamente
ilimitada.

Figura 2.19. — llustracdo esquematica de um processo de revestimento superficial

Fonte: Adaptada de (“Thermal spray booklet of OFIC.pdf”, [s.d.]).

O processo de aspersao térmica é versatil e capaz de depositar uma ampla gama
de materiais, variando de polimeros para ceramica e metais refratarios em diferentes

tipos de substratos, diversas espessuras para varias condi¢des ambientais.
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2.14.1. Equipamento para aspersdo térmica

O po é alimentado na pistola de aspersdo por duas maneiras: por gases de arraste ou por
gravidade, sendo este ultimo, o utilizado nesta pesquisa. Dispositivos alimentados por
gravidade tém recipientes ou frascos de p6 montados diretamente na tocha ou em cima dela.
Em alguns equipamentos a taxa de alimentacdo do p6 é controlada por uma valvula de
estrangulamento que mede o p6 no corpo da tocha, onde é aspirada pelos gases que passam por
ela.

Dispositivos alimentados por fio e haste usam turbinas de ar embutidas na tocha que
consome energia do sistema para sua movimentacdo, puxando a matéria-prima da fonte e a
empurrando através do bocal (DAVIS; THERMAL SPRAY SOCIETY, 2004).

O equipamento utilizado para recobrimento das amostras faz uso de uma chama de
combustdo com finalidade de fundir um material e formar um revestimento na superficie do
substrato, adicionando um revestimento de alta qualidade e desempenho. Esta aplicacdo pode
ser entendida observando a Figura 2.20 O material em forma de p6 é alimentado na tocha de
aspersao, e em seguida é soprado pelo jato oxigénio e pulverizado sobre o substrato.

Figura 2.20. — Descritivo esquematico da alimentacdo de materiais e gases para aspersdo térmica

Material solido

ou em po
Fonte de calor
elétrica ou a gas

] ' Aceleragdo da
particula

Impacto
Substrato

Substrato

Vi P i P L L

Fonte: Adaptado de (DAVIS; THERMAL SPRAY SOCIETY, 2004, p. 31).
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Os Componentes principais de um sistema tipico de asperséo por chama s&o:
e Reservatorio de gas;
e Reservatorio de ar;
e Mangueiras de gés;
e Reguladores de gas para oxigénio, combustivel e ar;
e Rotametros para controle de fluxo de gas;
e Prisioneiros de regulagens para a tocha;

e Pistola de pulverizacdo com chama que inclui um corpo da tocha, bocal e tampa de ar

atomizada;

e Sistema de fornecimento de matéria-prima compreendendo um alimentador de pd, funil

de po e acionamento de turbina de ar para fios e hastes.

2.14.2. Tipos de Aspersdo Térmica

Existem diversos tipos de aspersdo térmica, que se diferenciam nos seguintes aspectos:
estrutura quimica, densidade do depdsito, velocidade de particulas e temperatura. Os processos
de aspersdo térmica podem ser classificados em dois grupos basicos de acordo com (WANK,
2006):

. Grupo | ou de Combustdo: Chama; Detonacao;
. Grupo Il ou Elétrico: Plasma; Arco elétrico.

O primeiro grupo emprega gases combustiveis como fonte de calor como pode ser
ilustrado pela Figura 2.21. Os consumiveis usados sdo na forma de pd, vareta, corddo ou arame.
Processos utilizando energia elétrica como fonte de calor, constituem o segundo grupo. Nestes

0s consumiveis sdo na forma de p6 ou arame (METCO, 2013).
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Figura 2.21 Aspersdo por Detonacdo (1. P6 de alimentacéo, 2. Vela de ignicdo, 3. Cilindro, 4. Entrada

72777 EWW%’WWM

Fonte: Adaptado de (DAVIS; THERMAL SPRAY SOCIETY, 2004)

O Grupo | ainda pode ser subdividido em: Combustdo por chama convencional,
Oxicombustivel de alta velocidade (HVOF); Aspersdo a frio (cold spray) e Aspersdo por
detonacdo (D-gun).

J& o Grupo Il consiste nos métodos de: Plasma de arco ndo-transferido (PSP — Plasma
spray); Plasma de arco transferido (PTA — Plasma transferred arc) e Arco elétrico.

As temperaturas alcangadas pelos equipamentos de metalizagdo, quer seja na fase de
fusdo ou maleabilidade da matéria-prima, € uma de suas caracteristicas que podem prejudicar a
sua utilizacdo na aplicacdo de nanomateriais. Assim, deve ser considerado o tipo, a forma e as
dimensGes de material em relacéo aos altos valores de temperatura como 2.700 a 3.100°C para
0s equipamentos de chama a gas, 3.000 a 4.000°C no equipamento a arco elétrico, temperaturas
superiores a 17.000°C em equipamentos a plasma, 2.800°C nos equipamentos HVOF - “High
Velocity Oxy Fuel”, 3.315°C para equipamentos por detonagdo e 800°C nos equipamentos de
metalizacéo a frio (TAKIMI, 2004).

Os mecanismos de ligagdo na interface de revestimento / substrato e pulverizacéo
térmica e entre as particulas que constituem o revestimento de pulverizacao térmica:

Os mecanismos de ligagdes no revestimento / substrato e interface entre as particulas e
0 substrato podem ser visulalizados na Figura 2.22:

1. Chaveamento mecanico, Intertravamento / ancoragem;

2. Ligacdo metalurgica de difuséo;

3. Outros adesivos como Mecanismos de ligacdo quimica e fisica - filmes de oxido,

forcas de Van de Waals etc.;
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Figura 2.22. — Formato 3D para ligagdo de particulas em revestimentos por aspersdo térmica

Impacto

Particulas oxidadas

Porosidade

Particulas ndo fundidas

Interface

Fonte: Adaptado de: (“Company introduction of Flame Spray Technologies (FST)”, 2019)

Aspersdo térmica fornece a um substrato um revestimento por meio de um processo de
aquecimento de outro material, € simultaneamente projetado em alta velocidade sobre uma
superficie preparada, onde sucessivas camadas de deposito formam a espessura de revestimento
desejada. Os materiais de revestimento (metalico, ceramico, e alguns poliméricos) na forma de
po, fio ou barra alimenta uma zona de aquecimento para se fundir e é propulsionada dai para a
superficie do material do substrato.

Os revestimentos s6 conseguem este alto grau de qualidade devido a uma boa
preparacdo antes da metalizacdo. Esta preparacdo consiste em 4 processos: limpeza,
texturizacdo, camada de ligacdo (quando necessario) e pré-aquecimento (quando necessario).

O processo de limpeza consiste em eliminar todos os elementos contaminantes

existentes na peca, tais como: camadas de dgua, 6xidos, graxa 6leo, pd e gases absorvidos.

A texturizacao consiste em atacar a superficie da peca impingindo a ela uma rugosidade

que € necessaria ao aplicar esse processo de recobrimento.

O pré-aquecimento pode ser utilizado em situagdes em que seja necessario prevenir a
condensacdo de vapor de 4gua. Pode também retardar o resfriamento das particulas e melhorar
a qualidade do revestimento. Somente com o processo de jateamento abrasivo, ja é capaz de se
executar a limpeza e texturizacdo necessaria a deposicdo do revestimento. Dentro da técnica de
aspersdo térmica, existe uma serie de procedimentos, diferentes entre si, que vdo gerar

diferentes resultados no revestimento. Portanto o processo deve ser escolhido com critério para
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um melhor aproveitamento dessa técnica e um resultado de revestimento com uma qualidade
esperada.

A aspersao térmica ¢ considerada uma “tecnologia limpa”, pois seus impactos para o

meio ambiente e para a saude humana sdo muito baixos ou em alguns casos inexistem.
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3. MATERIAIS E METODOS

Serdo apresentados o0s materiais e métodos utilizados nos procedimentos para
recobrimento com hidroxiapatita de corpos de prova fabricados a partir da liga Ti-6Al-4V, bem
como todos os experimentos que dardo subsidio para o entendimento das caracteristicas e
propriedades desta liga recoberta.

Em funcdo da alta complexidade e variacdo no processo de recobrimento de materiais,
pode-se obter outras caracteristicas no material, simplesmente variando o método utilizado na
sua preparacao. Por isso, a escolha e o controle da metodologia adotada em seu preparo sao

fundamentais para aplicar a hidroxiapatita.

Para desenvolver essa pesquisa, foram realizados experimentos com um planejamento
que contemplou diversas fases. Inicialmente, apresenta-se as fases de planejamento. Na
sequéncia, sdo detalhados todos os materiais e uma descricdo dos métodos, ensaios e

equipamentos que foram utilizados na parte experimental.

3.1.  Substrato Metalico - Liga Ti-6Al-4V (ASTM F136- grau 5)

Foi realizada a preparacdo das amostras, a liga de titanio foi Ti6-Al-4V, com a
especificacdo dada pela ASTM F136 em forma de barras cilindricas com 3 metros de
comprimento e 1/8” de didmetro, conforme mostra a Tabela 3.1Figura 3.1. Esse material foi
cedido gentilmente pela empresa CentroHex LTDA que € situada em Londrina, produtora de
pecas e componentes para implantes dentarios. As barras utilizadas neste trabalho séo
empregadas pela empresa como matéria prima em sua producao, sendo um material que possui
acabamento superficial retificado e tratamento térmico de recozimento. A Tabela 3.1 apresenta
a composicao quimica desse material, na Tabela 3.2 encontram-se as propriedades mecanicas.
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Tabela 3.1. - Composicdo quimica (%) - Ti Grb
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Elementos N C H Fe 02 Al \Y Ti
% <0,01 0,01 0,002 0,18 0,10 5,94 4,0 Saldo
Fonte: ASTM F136 (FO4 COMMITTEE, [s.d.])
Tabela 3.2. - Propriedades Mecénicas - Ti Grb5.
Alongamento (%): 19,58
Escoamento MPa: 842,2
Tracdo MPa: 9524
R.A. 1 (%): 48,7

Fonte: ASTM F136 (FO4 COMMITTEE, [s.d.])

Os substratos tiveram basicamente trés formatos conforme descritos a seguir:

Amostras cilindricas - feitas de acordo com a norma (“NBRISO6892-1: Materiais
metalicos — Ensaio de Tragdo - Parte 1: Método de ensaio a temperatura ambiente”,
2018), pequenos bastdes de aproximadamente 3,3 x 5,0mm, com a deposi¢do sendo

realizada na maior superficie;

O substrato foi preparado da seguinte forma:

Corte com disco abrasivo em ISOMET 2000, da Buehler, tendo d&gua como fluido de
corte;

Limpeza com solvente organico (Acetona) para retirar 6leos e graxas;

Jateamento com microesferas de vidro grdo 80 (165um) nos corpos de prova para

promover a rugosidade;

Limpeza com jato de ar comprimido para retirar essas microesferas depositadas sobre a

superficie jateada;
Banho de ultrassom para remogéo de impurezas.

Bastdes de titanio foram seccionados conforme mostra a Figura 3.1, estes bastdes foram

retirados de barras cilindricas sem nenhuma modificagédo superficial.
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Figura 3.1. — Amostras de liga Ti-6Al-4V. a) amostra sem nenhum tratamento superficial. b) amostra com
tratamento de jateamento superficial.
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Fonte: Autor (2019)

Figura 3.2. — Amostras de liga Ti-6Al-4V. a) amostra revestida com hidroxiapatita sem jateamento superficial.
b) amostra com tratamento de jateamento superficial recoberta com hidroxiapatita.
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Fonte: Autor (2020)
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Geralmente é especificado em projetos mecénicos, o acabamento superficial,
representado principalmente pela rugosidade, consiste em um conjunto de irregularidades, com
espacamento regular, ou irregular, que tendem a formar um padrdo ou textura caracteristicos
em uma superficie. Estas irregularidades estao presentes em todas as superficies reais, por mais

perfeitas que estas parecam.

3.1.1. Jateamento para modificacdo superficial / tratamento superficial com jateamento

No processo de jateamento também conhecido como Shot Peening, segundo o autor
(DANTAS RODRIGUES, 2007), consiste basicamente no jateamento de diversas esferas sobre

a superficie da peca a ser tratada.

De modo mais especifico, o jateamento por Shot Peening refere-se a um tratamento
superficial de trabalho a frio, que se utiliza de pequenas granalhas de aco, vidro ou ceramica a
serem propelidas com alta velocidade contra a superficie da peca a fim de aliviar as tensfes
residuais ali presentes (BLODGETT; NAGY, 2004).

Este processo foi feito em dispositivo especifico de propriedade do laboratorio
odontoldgico de uma instituicdo de ensino a qual faco parte do quadro de colaboradores.
Consiste em uma caixa de metal vedada, onde a amostra é fixada em um suporte giratorio e é
submetida ao jato de microesferas de vidro. E possivel observar a amostra através dos visores
transparentes e acompanhar o processo em andamento. O jateamento das amostras deve ser
uniforme ao longo do seu corpo externo, ndo podendo ter pontos brilhantes caracterizando falha
no jateamento. Um dos fatores mais importantes é a uniformidade que o operador aplica no giro
do dispositivo. E importante verificar se 0 mandmetro do regulador de presso esta regulado
para uma pressdo de trabalho entre 4 e 6 bar. Esta pressdo define a velocidade com que a
microesfera de vidro adere a amostra e, se estiver fora de regulagem pode ocorrer falhas no

processo.

Através da energia cinética das esferas, quando em contato com a superficie do material,
as mesmas atuam como se fossem pequenos martelos provocando uma deformacéo plastica na
camada superficial do material. Para os autores (COSTA et al., 2006) é importante destacar,

que com o choque, a superficie da peca é entdo comprimida pela regido adjacente a ela, e assim,
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consequentemente, gerando um estado de tensdes superficiais compressivas. (DANTAS
RODRIGUES, 2007), conforme esquematizado na 3.3.

Figura 3.3. — Regido de deformacédo plastica e regido de compressao em uma peca sujeita ao Shot
Peening.
a) b)
Impacto em alta
velocidade \

J Compressao

Cavidades

Fonte: Adaptada de (ECKERSLEY; CHAMPAIGNE, 1991)

Estas tensbes compressivas acabam aliviando as tensdes, se presentes no material, o que
resulta em diversos beneficios na vida a fadiga dos componentes tratados segundo 0s autores
(CLAUDIO et al., 2008).

O primeiro passo para especificar uma operacéo de jateamento é a selegdo correta dos
materiais a serem empregados. Nesta pesquisa foi utilizada a microesferas de vidro sendo sua
caracteristica fisica de formato esférico, possui densidade elevada e alta dureza e excelente
resisténcia ao impacto. Quanto as propriedades quimicas sdo inertes, ndo reage com o material
a ser jateado, desta forma se aplica 0 jateamento em partes das amostras, vislumbrando um

acabamento superficial diferenciado.

No processo de jateamento as microesferas de vidro utilizadas possuem tamanho médio
de particula gréo 80 (165um) de didametro; posicionou-se a amostra a uma distancia entre de 40
e 60 mm aproximadamente da tocha de jateamento, e entdo esta operacdo foi realizada de forma
manual; a pressao utilizada foi de 5 bar. Devido ao posicionamento da amostra no equipamento
de jatear uma pequena por¢cdo da amostra ndo foi jateada (local de sua fixacdo). Apds o
jateamento, elas foram lavadas em banho de ultrassom com agua destilada por 30 min para
remover incrustacdes do material abrasivo. A avaliagdo da morfologia da superficie das
amostras antes e apos essas modificagdes superficiais de jateamento, foram realizadas por meio
de microscopia confocal e microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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Apo6s o0 banho constatou-se que as pecas (corpos de provas) estavam isentas de

impurezas o que garante uma melhor aderéncia do revestimento sobre o substrato.

3.2. Hidroxiapatita

Utilizando dados disponiveis na literatura, optou-se por utilizar materiais cerdmicos para

recobrimento, a hidroxiapatita [Caio (P04)s (OH)2] que é uma ceramica de fosfato de célcio.

A HA utilizada foi adquirida da Sigma-Aldrich Brasil Ltda. Av. das Nac6es Unidas
23.043 SAO PAULO — SP a qual possui as caracteristicas apresentadas na tabela Tabela 3.3.

Tabela 3.3: Caracteristicas técnicas da Hidroxiapatita utilizada.

Substancias Durapatite Hydroxylapatite
Calcium phosphate hydroxide

Formula HCas013P3
Peso molecular 502.31 g/mol
No. CAS 1306-06-5
No. CE 215-145-7

Fonte: Sigma Aldrich, 2019

Foram utilizados um almofariz e um pistilo de porcelana conforme mostra a Figura 3.4,
a precaucao € necessaria para garantir a eficiéncia da trituracdo. Na escala de dureza Mohs,
tem-se a classificagdo da dureza dos minerais onde diz que a dureza da porcelana esta acima da
dureza do mineral apatita, fator necessario para garantir uma boa trituracdo isenta de

contaminagéo.
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Figura 3.4. — Maceragdo da hidroxiapatita

e

Fonte: Autor (2020)

O material apds triturado, foi aquecido em estufa da marca NOVA modelo NI1511 a
uma temperatura de 70°C, por um periodo de 2 horas. Apds esse aquecimento ela foi macerada
novamente evitando que se formasse aglomerados do pd, o que poderia resultar em um

recobrimento ineficiente.

Ap0Gs 0 aquecimento e maceracdo da hidroxiapatita, ela passou por um controle nas
dimensdes dos seus grdos, as particulas de HA foram classificadas em um sistema de peneiras
conforme mostra a Figura 3.5, para entdo selecionar particulas de tamanhos inferiores a 20 um
(500 Mesh).

Figura 3.5. — Equipamento de peneiramento

Fonte: Autor (2020)
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O conhecimento da microestrutura da hidroxiapatita sintética é importante por varios
aspectos. Primeiro porque, como foi dito anteriormente, a HA é um dos principais componentes
do tecido 0sseo, sendo assim o estudo da nucleacdo e crescimento dos cristais de HA sob
condigdes proximas das condi¢cbes do ambiente bioldgico (temperatura de ~37° C, pH 7,4) a
qual d& a possibilidade de modelar os processos de biomineralizacdo e desmineralizacdo, que
em outras palavras € a remodelagdo dssea. Segundo, como HA é um material de implante
biocompativel, a determinacdo da correlacéo entre morfologia e estrutura das particulas por um
lado, e as condicbes de crescimento por outro lado, permitem definir quais condicdes de
temperatura, concentracdo e pH sdo fundamentais para uma sintese direta e racional. Desta

forma gerando uma morfologia e tamanho de particulas desejado.

Esses dois aspectos levam a refletir como deve ser o controle dos processos para
obtencdo dos filmes superficiais que em contato com os tecidos aceleram a osseointegracao,
dando ao paciente uma condicdo de recuperacdo no menor tempo possivel, além disso, a

rejeicdo € um dos problemas mais sérios quando se fala em implantes e entéo deve ser evitada.

3.3.  Dispositivos e procedimentos para recobrimento

Para que as amostras de titanio fossem recobertas de maneira eficiente, com qualidade,
e que esse processo pudesse ser repetido inimeras vezes sem as alteragcdes nos parametros que
foram determinados previamente, e obedecendo a critérios j4 adotados como padrdo na
literatura, foi desenvolvido um dispositivo porta amostra eletromecanico que atendesse aos
requisitos técnicos de controle da velocidade de rotacdo da amostra, que pudesse se adequar ao
suporte e movimento da tocha de maneira eficiente.

O dispositivo porta amostra utilizado é formado por dois motores CC, 0s quais sao
responsaveis pelo sistema de movimentacdo. O motor “A” esta conectado ao eixo arvore por
um sistema de correia e polias, ele confere uma rotacdo que pode variar de 0 a 700 rpm. O
motor “B” é responsavel pelo avanco da amostra em relacédo a tocha de aspersédo. Esse avanco
é feito por meio de um fuso roscado trapezoidal com didametro de 8 mm, com passo de 1,25 mm
e que permite avangar 1,25 mm por rotagdo, e ambos motores sdo acionados pelo Cl L289D,
que por sua vez é comandado pelo microprocessador Atmega328. A Figura 3.6 mostra com
detalhes a caixa de regulagens e acionamentos, o0 sistema esta equipado com um botéo de
emergéncia que ao ser acionado desliga todo o sistema. Foi projetado também neste sistema, a

possibilidade de interromper um ou 0s dois motores caso seja necessario.
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Figura 3.6. — Interface de controle do sistema de rotacdo e avanco da amostra

Controle Motor Controle Motor Botio on-off
Rotacdo Avanco

Controle de parada eixo arvore Controle de parada avanco

Fonte: Autor (2020)

O microprocessador permite o controle da rotacdo do motor “A” sendo esse um
dispositivo elétrico de corrente continua, e que por meio de um potencidmetro ajusta a
velocidade de operagéo. E possivel aciona-lo, neste mesmo sistema o motor “B”, também é
acionado por outro potenciémetro, o que garante um ajuste fino na regulagem da velocidade,
tanto de giro da amostra quanto na translacao da tocha de aspersao.

Um modelo esquematico em 2D é apresentado na Figura 3.7, em que pode ser Vvisto
todos os elementos que compBem esse dispositivo para usar amostras de titdnio ou outros
materiais que possuam caracteristicas semelhantes e que necessitem deste tipo de recobrimento.

Neste dispositivo € possivel ajustar outros parametros.
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Figura 3.7. — Imagem 2D da montagem do dispositivo para recobrimento de amostras
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Fonte: Autor (2020)

Abaixo € a presentado na Figura 3.8 o dispositivo construido, 0 mesmo teve suas pegas
usinadas e soldadas, possui ainda um sistema de ajustes o qual é possivel colocar amostras de
dimensGes distintas entre 30 mm e 250 mm de comprimento, ja no didmetro é possivel fixar

amostras de 2 mm até a capacidade do mandril que € 12,7 mm.

Figura 3.8. — Dispositivo de recobrimento de amostras

Fonte: Autor (2020)

A amostra é fixada de forma manual por um mandril de trés castanhas de abertura
maxima de 3/8” para cada amostra. Na outra extremidade da amostra, é fixada por um
contraponto rotativo, travada por meio de parafusos. A Figura 3.7, Figura 3.8 e Figura 3.9
ilustram o dispositivo construido.



74
3 Materiais e Métodos

Figura 3.9. — Vista superior do dispositivo de tratamento de amostras com a fixacdo da tocha

P

v @

Fonte: Autor (2020)

Figura 3.10. — Identificacdo dos componentes do dispositivo de tratamento de amostras

Sistema de
Controle

. Mandril fixacio amostra

Fonte: Autor (2020)

As amostras utilizadas neste trabalho tém diametros de 3,16 mm e comprimento de 200
mm. Esse dispositivo foi projetado de maneira que a tocha ficasse fixa, porém com um certo
grau de liberdade para aumentar ou diminuir a sua distancia da amostra, e quem realiza 0 avango
dela é o carro que suporta a amostra conforme pode ser visto na Figura 3.10. Esta decisdo foi
tomada por causa que a tocha utilizada possuir caracteristicas industriais, e com dimensdes
grandes. J& nas amostras que tinham dimens6es menores era facilitado o seu avanco.
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Foi inserido neste projeto a automacdo de seu avan¢o com relagdo as amostras, esse
dispositivo esta equipado com dois fins de curso, na Figura 3.11 pode ser visto quais sdo 0s

componentes eletrénicos utilizados para essa automacéo do sistema mecanico.

Figura 3.11. — Componentes eletronicos utilizados para controle do sistema automatizado

Ttem | Descricio

Caixa de comando l
Poténciometro

Botfo on-off

Botfio partida motores
Sensor fim de curso l
Microcontrolador

Drive ponte H .

el S e | e | [ | =

Fonte: Autor (2020)

Ao iniciar o processo de revestimento da amostra, apds o acionamento do dispositivo o
fim de curso é liberado, o microcontrolador recebe o sinal e aguarda o fim de curso de reverso,
automatizando assim o sistema que retorna para a posicao inicial, completando um ciclo do

processo de revestimento.

3.3.1. Movimentacdo das amostras.

Apbs a fixacdo da amostra no dispositivo, € realizado o acionamento do motor “A”
definindo qual seréd a rpm, ha disponivel um botdo com as op¢6es on ou off, um para a partida
do motor, e outro para a interrupcdo da corrente elétrica a qualquer momento do experimento,

ocorrendo assim o desligamento do motor.

Do ponto de vista do acionamento eletrdnico, utilizou-se um brago inversor chaveado,
com ele € controlada a velocidade de rotagcdo do motor “B”, essa velocidade de rotacéo é a do
fuso trapezoidal que arrasta o carro principal. O motor “B”, quando acionado, realiza o giro do
fuso trapezoidal acoplado ao dispositivo de fixacdo e realiza a movimentagdo da amostra,
combinando a rotacdo e avanco ao qual a amostra é exposta no momento da aspersao. E desta

forma ha o recobrindo da amostra com hidroxiapatita.
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Para o correto funcionamento do sistema mecanico, € necessario calcular a &rea sob
tracdo para o fuso roscado, sendo que foi utilizado o sistema mecénico conforme ilustrado pela
Figura 3.12.

Figura 3.12. — Sistema de acionamento com fuso roscado e polia sincronizadora

Fonte: Autor (2020)

Foi planejado que nesse dispositivo, para revestir e tratar as amostras, um sistema
eletromecénico pudesse automatizar o avango, uma chave com fim de curso fosse colocada e
desse a liberdade para tratar amostras com diferentes comprimentos. Ao chegar no limite
estabelecido do movimento, a chave tem a funcdo de emitir um sinal para o microcontrolador
gue por meio digital possa inverter o avanco e retornar a amostra a posicao inicial em que outra
chave de fim de curso possa ser acionada e informar ao microcontrolador que foi finalizado o

tratamento, desligando-se os motores e reiniciando o sistema as condigdes iniciais.

3.4. Procedimentos para recobrimento da liga Ti-6Al-4V com hidroxiapatita

Na deposicao do p6 de HA foi utilizado um equipamento de aspersao térmica por chama
(HVOF) para produzir os revestimentos que, posteriormente, foram caracterizados. Estes
revestimentos foram realizados em numa empresa parceira que cedeu 0s equipamentos e
insumos, bem como o ambiente para a realizagdo dos experimentos, sendo o equipamento uma
pistola de asperséo termica por chama do tipo tocha numero 03, conforme Figura 3.13 acoplado
a tocha um aparato técnico capaz de realizar a alimentacdo do pé de HA. Os revestimentos

foram aplicados utilizando o dispositivo para recobrimento em dois passes sendo no avango e
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no retorno. A pistola possui alimentacdo radial de po e trabalha com diversos indices de abertura
da chama e disperséao de po.

O propésito da pesquisa esta em analisar e caracterizar a superficie e propriedade
mecanica de uma liga de titanio recoberta com hidroxiapatita e com isso favorecer a
osseointegracdo, proposta por diversos autores em suas pesquisas, outra proposta neste trabalho
é a caracterizacdo mecénica do material ap6s o seu recobrimento.

Apds o processo de limpeza das barras de titanio, sendo estas divididas em dois grupos:
0 primeiro grupo contendo amostra da liga de titdnio sem nenhuma alteracéo superficial, da
forma original em que foi adquirida do fornecedor, ja no segundo grupo as barras passaram por
um jateamento com microesfera de vidro com intengdo de modificar a sua superficie de contato.

Utilizando-se do dispositivo porta amostras, os revestimentos foram depositados por
aspersdo térmica, ja que este método tem apresentado revestimentos compactos e com
uniformidade, a Figura 3.13 e a Figura 3.14 mostrar a deposicdo de revestimentos de HA foi
utilizada uma tocha alimentada por oxigénio e argonio para a manutencdo da chama, utilizando
os dispositivos para dispersao da HA em forma de asperséao sobre 0s corpos de prova cilindricos.
Diferentes parametros foram alterados para a producéo dos filmes tais como tensdo, velocidade
do avango da amostra, rotacdo do corpo de prova, distdncia da chama no corpo de prova, e
temperatura da tocha.

Figura 3.13. — Montagem do dispositivo com a tocha de aspersdo térmica

Fonte: Autor (2020)
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Para a deposicéo, velocidades de rotacdo foram alteradas entre 40 e 150 RPM e foram
modificados os valores de avango da amostra. Ao variar a velocidade do motor de acionamento

do fuso foi verificado uma velocidade entre 10 e 20 m/min.

Figura 3.14. — Amostra sendo recoberto pelo processo de aspersdo térmica

Fonte: Autor (2020)

As amostras foram aspergidas nos dois sentidos de avango e retorno ao ponto de partida.
Apos a fixacdo do substrato no mandril, e no contraponto, cuja fungdo é ndo deixar que a
amostra se solte ou se mova durante o processo de aspersao, inicia-se 0 processo de aspersao.
O pé de HA ¢ dispersado gravitacionalmente sobre o substrato, e ela é pulverizada sobre a
chama e transportada até a amostra, onde ocorre o impacto das particulas contra a sua superficie,
neste momento ocorre a fusdo entre os materiais. Um desenho esquematico é mostrado nas
Figura 3.15 e Figura 3.16, e segue para um melhor entendimento do processo.

A disposi¢do da tocha é perpendicular ao eixo do substrato em formato cilindrico, o
reservatorio de pd estd com uma inclinacdo de 45° para melhor aproveitamento do transporte
fornecido pela chama formada da combustéo entre o acetileno e oxigénio.

Para aplicacdo do revestimento de hidroxiapatita empregou-se a distancia entre 100 mm
e 180 mm entre a pistola de aspersao térmica e o corpo de prova, desta maneira os resultados
sdo adequados em termos de fusdo de particulas e adesdo interfacial. A qualidade do

revestimento depende da adesdo das particulas ao substrato e a elas mesmas.
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Figura 3.15. — Imagem ilustrativa do processo de aspersdo térmica

Fonte: Autor (2020)

Neste trabalho o sentido de giro da amostra foi o anti-horario nos dois sentidos, tanto no
avango guanto no retorno, porém este detalhe segundo os autores (GKOMOZA et al., 2019)

ndo interfere no tratamento superficial das amostras.

Figura 3.16. — 2D das imagens do dispositivo de tratamento de amostras

Fonte: Autor (2020)
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A aspersao térmica trabalha com o principio de usar energia térmica e cinética para
fundir e acelerar particulas de pé para depositar os revestimentos de HA sobre a liga de titanio
como substrato. Este processo utiliza apenas pé como material de revestimento. Os gases
combustiveis utilizados no processo foram: acetileno e oxigénio. A temperatura do gas depende
de dois parametros, a relagdo entre a taxa de fluxo de oxigénio e de gas combustivel, e a escolha
do gas combustivel. O processo de pulverizagdo térmica HVOF serviu de base para o
desenvolvimento deste trabalho e pode ser visto na Figura 3.17, o processo utilizado foi o

sistema de combustdo continua.

Figura 3.17. — Esquema completo do sistema de revestimento de amostras

Fonte: Autor (2020)

A tocha de aspersdo térmica consiste em trés secBes: zona de mistura, zona de
combust&o e bocal. O corpo pode ser resfriado por meio da utilizacéo do ar ou agua, dependendo
das temperaturas de combustdo utilizadas. No entanto, neste estudo, o ar foi usado como o
principal agente de resfriamento. Para misturar oxigénio e combustivel, sdo empregados jatos
coaxiais. A combustdo é iniciada na zona de combustdo pelo uso de uma chama piloto ou de
um isqueiro externo. O po flui por meio de uma mistura de gases (acetileno e oxigénio) de

arraste e acdo da gravidade, sendo injetado na chama.
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Tabela 3.4. — Dados Técnicos da Regulagem de Géas

Gés utilizado Pressdo — Bar — (psi)
Oxigénio 10.3 — (150)
Acetileno 3.4 —(80)

Fonte: Autor (2020)

O pbd é acelerado a alta velocidade devido as velocidades do gas, que € de
aproximadamente 1350 m/s (de acordo com a literatura) na dire¢do do substrato, no caso desse
processo. Dependendo da relagdo entre o oxigénio e o combustivel ou a taxa de fluxo, a
temperatura da chama esté entre 2300° e 3000 °C.

O oxigénio e o gas combustivel sdo misturados na zona de mistura da pistola sob pressao
e, em seguida, direcionados para a zona de combustdo. A ignicdo dos gases resulta em uma
reacdo quimica e libera energia térmica do processo de combustdo. Durante o processo de
combustdo, a pressdo aumenta com o0 aumento da temperatura, que produz altas velocidades no
gas.

O reservatorio de oxigénio foi aberto e sua taxa de fluxo de presséo e gas para a chama
foi definida de acordo com a Tabela 3.4. Em seguida, o reservatério de acetileno foi aberto e
seus parametros foram definidos para a alimentacdo da chama na tocha, entdo a tocha foi acesa

por um isqueiro e pronta para ser pulverizada.

Dependendo dos parametros escolhidos para a pulverizagdo otimizada, as taxas de fluxo
de oxigénio e acetileno foram variadas. O fluxo do p6 HA da unidade de alimentacdo dele em
direcdo a tocha foi controlado por um dispositivo mecéanico que permitiu uma regulagem na

alimentacdo na pistola.

3.4.1. Preparacdo das amostras de titnio apds o revestimento.

Apds a etapa de recobrimento por aspersdo térmica das amostras de Ti-6Al-4V foi
realizado o corte dos corpos de prova, visto que eles estavam no comprimento de 200 mm
aproximadamente. Para a realizacdo do corte do material em corpos de prova, foi observado a
necessidade de deixa-los com no méximo 60 mm de comprimento. Esta operacéo foi realizada
com corte abrasivo, pois oferece a melhor solugdo para este seccionamento, pois elimina por
completo o trabalho mecanico a frio, resultando em superficies planas com baixa rugosidade,

de modo répido e seguro.
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O equipamento utilizado para o corte conhecido como “cut-off” conforme Figura 3.18,
com discos abrasivos intensamente refrigerados (evitando deformagdes devido ao aquecimento)

a relativamente altas rotacdes e que sdo largamente utilizado nos laboratorios metalograficos.

Figura 3.18. — Cortadeira metalografica

Fonte: Autor (2020)

Desta forma, apds o recobrimento com HA, as amostras foram seccionadas em
“bastdes” contendo os quatro grupos ja mencionados, estes atenderam ao requisito de L/D
(comprimento/distancia) para que fossem analisados no péndulo de torcdo de maneira a

verificar os valores do médulo de elasticidade a tor¢do ou cisalhamento (G).

3.5.  Preparacéo da amostra para a realizagdo dos ensaios mecanicos.

Os materiais utilizados neste procedimento foram a liga de titanio, Ti-6Al-4V e a
hidroxiapatita em po sintetizada, HA. Para a realizacdo dos ensaios foi utilizado as seguintes
normas ASTM F1978-17, F1044-5 e F1147-5.

3.6.  Mddulo de Cisalhamento (G)

Todas as amostras depositadas por qualquer tipo de técnica de revestimento devem ser
cientificamente caracterizadas macro ou microscopicamente para obter caracteristicas
microestruturais de revestimento, além das avaliacGes de metalografia que serdo detalhadas
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mais adiante, uma das preocupac0es estd em avaliar o modulo de cisalhamento (G) do material
apos os procedimentos para recobrimento.

O mddulo de cisalhamento € uma medida da rigidez de um material e representa uma
propriedade importante em materiais que podem potencialmente ser usados como implantes.
Uma diferenca significativa no médulo de elasticidade do implante em comparagdo com 0 0SS0
pode levar a perda 6ssea e ao material implantado. Seu valor depende das ligacdes atdmicas e
das distancias entre os &tomos da rede cristalina. Portanto, este valor € sensivel a adicdo de
elementos, tratamentos termomecanicos e processamento de deformacéo. Tradicionalmente, o
maodulo elastico é obtido por métodos estaticos (curvas de tensdo-deformacdo) e dindmicos
(ultrassom ou vibracdo). Este trabalho utilizou-se de uma técnica alternativa para determinar o
maodulo de torcdo, G, em biomateriais. O objetivo principal é determinar se houve alteracao do
modulo elastico ap6s os revestimentos, tanto com a modificacdo da superficie atraves de

jateamento, quanto do revestimento com HA sem modificagéo superficial.

Para determinacdo do modulo de torcdo, utilizou-se 0 método do mddulo de tor¢éo
usando a técnica de espectroscopia mecanica que € uma técnica alternativa para determinar o
modulo de torcdo, G, utilizando uma equacdo para o calculo de G, que foi originalmente
deduzida por estudos de espectroscopia mecanica e da teoria de relaxacdo de materiais por
(PINTAO; CORREA; GRANDINI, 2017), através da inércia rotacional do sistema, parametros

geomeétricos das amostras, frequéncia de oscilacao e atrito interno.

Nesta pesquisa, as amostras analisadas apresentam uma secdo transversal circular
constante. Para a realizacdo das medidas foram utilizados o péndulo de torcéo construido pelo
professor Dr. Carlos Alberto Fonzar Pintdo, do Departamento de Fisica, da Faculdade de
Ciéncias da Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”, uma imagem na Figura
3.19 pode ilustrar o equipamento utilizado e a forma de como € realizada a coleta dos dados de

modulo G.
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R
Fonte: Autor (2020)

Para realizar essas medidas, deve-se ajustar o sistema de medida, isto €, a placa de
fixacdo das amostras que depende da relacdo L/D pré-fixada. Apds a fixacdo da amostra na
placa indicados pelos pontos 1 e 2, as amostras sdo presas nas duas extremidades do péndulo
de torcéo e da castanha presa na placa inferior, desta forma o sistema de fixagdo mecénico esta
preparado para a medida do modulo de torgdo. Apds a fixacdo das amostras, identifica-se qual
é 0 momento de inércia (1) do sistema que foi previamente determinado por (PINTAO; DE
ALMEIDA; GRANDINI, 2006) . O péndulo de tor¢do, ponto 3, é preso através de um
dispositivo com rolamentos ao eixo do sistema rotacional. Apos a fixagdo no sistema deve-se
dar sequéncia no ensaio, entdo o pendulo € destravado e o sentido de rotagéo é acionado fazendo
a torsdo na amostra.
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3.7. Procedimento para medida de rugosidade

A rugosidade superficial pode ser considerada uma varidvel indireta no processo de
recobrimento de biomateriais com hidroxiapatita, pois € uma consequéncia do processo de
fabricacdo utilizado. Uma peca ou corpo de prova que foi submetida somente ao processo de
usinagem ou extrusao por exemplo, ird apresentar uma determinada rugosidade referente a este
processo. Caso outros procedimentos que interferem na superficie da pega sejam realizados,
havera alteracdo na rugosidade desta superficie. Tal alteracdo ndo ocorrera somente se 0

processo seguinte ndo modificar a superficie da peca.

A rugosidade do revestimento é afetada pelo tamanho das particulas de pd usadas.
Revestimentos mais espessos, ou seja, 0S que possuem mais de uma camada de material

aspergido, tém maior rugosidade superficial.

Neste projeto as amostras foram submetidas ao processo de jateamento para que a
superficie do substrato tivesse sua rugosidade alterada. Os testes de rugosidade foram
executados em equipamento especifico chamado rugosimetro modelo ISR-16 marca Insize. A

Figura 3.20 mostra como € realizado a medicdo da rugosidade pelo aparelho rugosimetro.
A rugosidade da superficie do revestimento HA pode ser calculada usando a equacéo

(3.1).

l
_ Jylyldx
T

Ra (3.0)

Ra = Rugosidade absoluta
| = comprimento da medida

A rugosidade é importante para o ancoramento da particula da asperséo térmica. Ela é
responsavel pelo ancoramento mecanico das camadas do revestimento de aspersdo térmica. O
pardmetro R, é a distadncia média entre a superficie do revestimento e a linha média, como

mostrado na Figura 3.20.
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Figura 3.20. — Rugosidade absoluta
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Fonte: Autor (2020)

Para que o teste de rugosidade possa ser realizado, é necessario que a amostra esteja
devidamente acomodada e posicionada, de modo a permitir que a agulha de leitura percorra a
area destinada a medicdo, sem que haja interrupc@es ou situacdes adversas que interfiram no
resultado do teste. A Figura 3.21 representa esquematicamente o procedimento de leitura da
rugosidade, permitindo entender o posicionamento correto do corpo de prova, assim como a
trajetdria percorrida pela agulha de medicdo. Também é possivel observar o sentido de leitura
da agulha e o comprimento necessario para leitura.

E importante observar que, por se tratar de um teste ultrassensivel, ndo ha necessidade
de fixacdo da amostra. Também deve-se observar a posicao inicial da agulha de leitura em
relacdo ao corpo de prova. A area necessaria para realizacao do teste foi de aproximadamente
17 mm. A agulha se movimenta da direita para esquerda, levando em consideragdo o
posicionamento da peca, conforme ilustra a Figura 3.21. Sendo assim, ao posicionar a agulha,
deve-se garantir que haverd um espaco de aproximadamente 20 mm no corpo de provas para

gue a medicao seja realizada.

Figura 3.21. — Representacao grafica do ensaio de rugosidade
Sentido de leitura

< | Agulha de leitura

Espaco de leitura

\ J / Rugosimetro
Amostra K

Fonte: Autor (2020)
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A Figura 3.22 a sequir detalha o procedimento do teste de rugosidade. A amostra é
colocada em um suporte com rasgo em “V” para acomodar uma pega com formato cilindrico.
Por intermédio de um botéo de ajuste localizado na parte superior do rugosimetro, a agulha de

leitura é aproximada até entrar em contato com a superficie da peca a ser medida.

Figura 3.22. — Interface para modificacdo de parametros rugosimetro

Fonte: Autor (2020)

A barra indicadora esta localizada ao lado esquerdo do display do painel de controle do
rugosimetro. E possivel observar na imagem que o retangulo em negrito esté localizado na parte
inferior da barra indicadora de posi¢do da agulha. Na medida em que é acionado o botdo
localizado na parte superior do rugosimetro, a agulha de leitura vai perfilando a superficie da
amostra.

Assim que todos estes procedimentos foram realizados: posicionamento da amostra e
regulagem da agulha até o ponto ideal, completa-se o processo de leitura pressionando o botéo

de inicio no painel de controle.

3.8. Caracterizacéo dos corpos de prova

Para a caracterizacdo dos corpos de prova foram utilizadas: microscopia confocal,

microscopia eletronica de varredura de baixo vacuo (SEM-LV) e espectro EDS.
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3.8.1. Microscopia Confocal

A microscopia confocal de varrimento laser ultrapassa as limitacdes da microscopia
convencional facilita a geracdo de imagens com qualidade e utiliza uma técnica ndo destrutiva.

Para a realizacdo da medicdo destas imagens utilizou-se o Laboratdrio de Fisica da
UNESP campus Bauru, o equipamento utilizado foi o Microscopio Confocal modelo Leica
DCM 3D, equipamento multiusuérios convenio UNESP/CAPES, a Figura 3.23 apresenta o
equipamento utilizado.

A escolha pela medicdo confocal atende a dois requisitos importantes: ensaios ndo
destrutivos aliados a alta precisdo, imagens com qualidade e grande velocidade na geracao
destas imagens.

Figura 3.23. — Microscopio Confocal - Leica DCM 3D — Laboratério de Fisica.

Fonte: Autor (2020)

Conforme os autores (MENENDEZ; DAVID; NISTAL, 2001) a principal vantagem de
microscopia confocal é a sua capacidade para obter seccdes Oticas da amostra em diferentes
profundidades de uma forma ndo destrutiva. A Figura 3.24 apresenta as principais

caracteristicas de um microscopio confocal.
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Figura 3.24. — a) Principio de funcionamento microscopio confocal. b) Empilhamento representativo de imagem,
revelando caracteristicas da amostra.

a) — b)
/ Furo de deteccio
—— ) —
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Fonte: Adaptada de (MENENDEZ; DAVID; NISTAL, 2001)

A microscopia confocal baseia-se na iluminagdo por varredura a laser, ponto-a-ponto,
de uma amostra. A luz refletida pela amostra atravessa uma abertura mecénica ou iris (pinhole)
que bloqueia feixes provenientes de pontos acima e abaixo do plano focal. O microscopio
confocal por varredura laser, utiliza a fluorescéncia para a aquisicdo das imagens. A
fluorescéncia é um tipo de luminescéncia (emissdo de luz) em que um corpo absorve luz e apés
um curto intervalo de tempo reemite essa luz (MENENDEZ; DAVID; NISTAL, 2001).

O sistema conhecido como microscopia confocal utiliza uma fonte de laser para
promover a excitacdo dos fluoréforos. Através de um conjunto de lentes 0 microscopio é capaz
de focar um cone de luz laser em uma profundidade predeterminada da amostra a ser estudada.
Mudando-se o ponto focal (mantida a profundidade) é possivel iluminar todo o plano em estudo,
ponto a ponto.

As amostras foram somente cortadas por um processo abrasivo conforme ja apresentado
anteriormente. A analise de microscopia confocal tem como objetivo investigar a superficie do
material nas diferentes formas propostas nesta pesquisa. Esta analise sobre a rugosidade pode

fornecer os dados para a escolha do melhor processo de fabricacao para as placas de implantes.
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3.8.2. Microscopia Eletronica de Varredura

A caracterizacdo dos corpos de prova com revestimento de superficie bem como
amostras sem tratamento, e o recobrimento de hidroxiapatita obtidos pelos métodos
desenvolvidos no presente trabalho, foi feita através de microscopia eletrdnica de varredura
empregando o microscopio da Zeiss, modelo EVO LS1 do Laboratorio de Microscopia

Eletrénica de Varredura — Faculdade de Ciéncias, Bauru.

Para preparar as amostras analisadas na microscopia eletronica foi necessario separar
uma pequena quantidade de p6 que foi colocado no almofariz e macerado com a finalidade de
homogeneizacdo, com a aplicacdo de uma forca perpendicular a superficie do almofariz e com
movimentos circulares o pé foi homogeneizado. SO depois deste processo a amostra foi
colocada no porta amostra conforme Figura 3.25. Esta etapa de colocacdo do pé no porta
amostra € muito importante, por isso se utilizou-se uma fita de dupla face onde foi colocado
uma pequena por¢do que recobriu toda a superficie do porta amostras.

Fonte: Autor (2020)

Para as amostras de liga de titanio foi necessaria a seccao de pequenas partes, visto que
0 corpo de prova possui dimensdo de 60 mm de comprimento e para analise neste microscopio
0s corpos de prova ndo podem ultrapassar 1 cmé,

O microscopio eletrénico de varredura (MEV) é um equipamento capaz de produzir
imagens com boa ampliacdo e resolucdo, dependendo do equipamento podendo chegar até
300.000x de aumento. A imagem visualizada no monitor acoplado ao MEV é a transcodificacdo
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da energia emitida pelos elétrons. O principio do funcionamento do MEV consiste na emissao
de feixes de elétrons por um filamento capilar de tungsténio que representa o eletrodo negativo,
onde existe a aplicacdo de uma diferenca de potencial que pode variar de 0,5 a 30 Kv. A
variacdo de voltagem permite a mudanca na aceleracéo dos elétrons, e a corrente no filamento
de tungsténio por longo tempo acaba provocando o aquecimento do filamento. A parte positiva
em relacdo ao filamento do microscopio (eletrodo negativo) atrai fortemente os elétrons gerados
no filamento, resultando em uma grande aceleracdo em direcdo ao eletrodo positivo. A correcéo
do feixe de elétrons é realizada pelas lentes condensadoras que alinham os elétrons em direcéo
a abertura da lente objetiva. A lente objetiva ajusta o foco dos feixes de elétrons antes dos

elétrons atingirem a amostra analisada.

O microscépio eletronico de varredura € um equipamento muito importante para
analises de materiais. E possivel visualizar poros, particulas, microestruturas, superficies,

interfaces entre materiais, fibras etc.

Na realizagdo das imagens foram posicionadas cinco amostras dispostas da seguinte

maneira conforme Tabela 3.5.

Tabela 3.5. — Posicionamento dos corpos de prova no MEV

Posicéo Descricdo da amostra
1 Corpo de prova sem preparacgéo superficial
2 Corpo de prova com jateamento
3 Corpo de prova recoberto com HA
4 Corpo de prova jateado e com HA
5 Corpo de prova recoberto com HA
6 Corpo de prova jateado e com HA
7 Hidroxiapatita em po

Fonte: Autor (2020)

No microscopio eletrénico de varredura, o detector é responsavel por visualizar o0s
elétrons gerados pela ionizacdo da amostra. Assim os elétrons, chamados de elétrons

secundarios, sao coletados em um detector em angulo om o feixe de elétrons primarios e sao



92
3 Materiais e Métodos

excelentes para mostrar a topografia, ou caracteristicas da superficie de uma amostra. O detector
InLens SE1, apresenta imagens com profundidade bidimensionais, ou seja, trata-se de imagens
apenas da superficie da amostra, sem profundidade. O sinal deste detector € produzido quase
inteiramente através da deteccdo dos elétrons SE1, os quais sdo gerados diretamente no local

onde o feixe de elétrons primario atingiu o local de onde eles, 0s secundarios deixam a amostra.

3.8.3. Espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDS).

Acoplado ao microscopio eletrdnico de varredura Zeiss modelo EVO LS1, encontra-se
0 EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) da Oxford-Instruments. Quando o feixe de
elétrons incide sobre um material, os elétrons mais externos dos 4&tomos e 0s ions constituintes
sdo excitados, mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua posic¢do inicial, liberam
a energia adquirida a qual é emitida em comprimento de onda na faixa do espectro de raios X.
Um detector instalado na camara de vacuo do MEV mede a energia associada a esse elétron.
Como os elétrons de um determinado 4&tomo possuem energias distintas, é possivel, no ponto
de incidéncia do feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes naquele local e
assim identificar em instantes qual mineral esta sendo observado.

O diametro reduzido do feixe permite a determinacdo da composi¢do quimica em
amostras de tamanhos muito reduzidos na ordem de 1 um, porém vai depender de cada
equipamento e das condi¢cdes em que ele se encontra.

Neste trabalho a técnica de EDS foi empregada para analisar quimicamente tanto os

elementos do substrato (ligas de titanio) quanto do recobrimento (hidroxiapatita).
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados desta pesquisa sao discutidos nas condi¢cfes das amostras de liga Ti-6Al-
4V que foram descritas no capitulo anterior. E nesta sec¢do serdo apresentados e discutidos 0s
resultados referentes & metodologia aplicada. Em especial aquelas ligas de titanio recobertas
com HA.

Algumas condicdes de operacdo foram mudadas nos equipamentos do sistema de
recobrimento para determinar a eficiéncia deste processo no recobrimento e que serdo de
especial interesse neste formato baseado na técnica HVOF (High Velocity Oxy Fuel). Todos os
testes experimentais foram limitados a preparacdo das amostras de liga Ti-6Al-4V de forma a
representar resultados de pecas para implantes, foi analisado o médulo de cisalhamento pelo
método dindmico para os diversos modos de recobrimento. O processo experimental foi
dividido em etapas, cuja metodologia é explicada mais em detalhe a seguir.

Em se tratando da rugosidade Ra (Rugosidade Média Aritmética), ela foi mensurada na
direcdo longitudinal dos corpos de prova, por meio de um microscopio Confocal LEICA
DCM3D. O uso desse equipamento foi fundamental, j& que ndo necessitou de contato, que
poderia alterar a superficie (devido a fragilidade do material, medi¢do por contato poderia
induzir danos), como também, permitiu avaliar a a&rea mensurada em duas e trés dimensées. Em
cada area varrida, mediu-se a rugosidade em trés posicdes diferentes na superficie, empregou-
se cutoff de 1,27 mm, condicdo estabelecida para gerar média e desvio padrdo nas superficies
avaliadas.

Para avaliar a formacdo do revestimento, bem como o comportamento da HA em contato
com o substrato de liga Ti6-Al4-V, foram utilizadas técnicas de microscopia eletronica de
varredura (MEV) e de espectroscopia por energia dispersiva (EDS). Com essas analises, foi
possivel verificar se houve aderéncia de material na camada superficial e identificar os

elementos quimicos apresentados no substrato.

4.1. Dispositivo para recobrimento das amostras

O dispositivo foi construido com o intuito de revestir os corpos de prova de maneira que
pudesse replicar todos os parametros para todas as amostras. Foi construido de maneira simples,

nele as amostras foram posicionadas sempre da mesma maneira, com as mesmas possibilidades
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de variacdo da rotacdo na arvore e mesmo avanco para movimentagdo frente a tocha de
asperséo.

Os ajustes de velocidade de avanco e rotacdo se mostraram eficientes e deram condicGes
para replicar em todas as amostras as varidveis desejadas. Duas varidveis puderam ser
controladas com este dispositivo, a rotacdo e o avanco. Neste trabalho optou-se por movimentar
todo o conjunto de rotacdo e avango, em funcdo da maior facilidade, pois a tocha de asperséo
térmica utilizada possuia mangueiras de alimentacdo que inviabilizaram a sua movimentacao,
desta maneira a tocha ficou estacionada, e toda a movimentacdo de avanco foi feita pelo
dispositivo de recobrimento de amostras.

Como em qualquer dispositivo ou processo de fabricacdo, o baixo tempo de setup é
sempre um quesito que deve ser planejado, esta caracteristica foi observada no equipamento
conforme pode ser visto na Figura 4.1. Com esse proposito, o sistema de fixacdo das amostras
foi desenvolvido para que as pecas ficassem travadas unicamente pelo mandril autocentrante e

um contraponto de forma répida e de facil fixacdo, dispensando o uso de ferramentas variadas

pelo operador.

Figura 4.1. — Sistema de mandril para fixacdo das amostras.

Fonte: Autor (2020)

No dispositivo construido, a principal aplicacdo do motor CC esta ligada ao controle de
velocidade com necessidade critica de torque. Nesta aplicacdo de trabalho o dispositivo contou

com motores de corrente continua, que sao excelentes escolhas quando necessita-se manter um
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torque, para movimentacdo de giro e avango das pecas, mesmo variando a velocidade. O
dispositivo deu a oportunidade de variar a velocidade de motores CC com microcontrolador de
baixo custo, ver a Figura 4.2. Nele foram instalados potenciémetros que fizeram o controle das

velocidades.

Figura 4.2. — Painel de controle do dispositivo automatizado para tratamento das amostras

Fonte: Autor (2020)

As velocidades de deposicao (va ) empregada variou entre 100 e 200 mm/min e avango
(f) 1,25 mm/rotacdo que apresentam melhores acabamentos e deposicdo de materiais, e desta

forma foram as utilizadas nestes ensaios conforme Tabela 4.1.

Tabela 4.1. — Pardmetros utilizados no dispositivo de recobrimento de amostras

Caracteristica no dispositivo Unidade Valor Méaximo Valor Minimo
Alinhamento da Tocha [°] 90 45
Vg [mm/min] 200 100
Rotacédo do eixo arvore [rpm] 500 100
Distancia da tocha [mm] 180 80
Temperatura peca [C°] 1800 980

Fonte: Autor (2020)
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Variando-se as configuragGes pode-se adequar o dispositivo para a dispersdo de p6 que
atendesse aos principais requisitos propostos na literatura, sendo eles, a velocidade de avanco
da amostra frente a tocha de asperséo, a rotacéo desta amostra no momento do recobrimento, a
temperatura em que o p6é de hidroxiapatita entra em contato com a chama e pér fim a

temperatura do substrato que recebe o recobrimento.

Figura 4.3. — Configuracéo do dispositivo para recobrimento

Fonte: Autor (2020)

O diferente comportamento entre os processos de deposi¢do pode ser explicado pelas
interacOes térmicas e fisicas entre as particulas de p6 e o substrato a ser recoberto. A
transferéncia de calor da chama para o pé pode variar em funcdo do processo a ser utilizado,
pode ser maior no processo de deposicdo com combustivel gasoso, pois a particula é
impulsionada dentro da cAmara de combustao da tocha. Neste trabalho foi utilizado o processo
de combustivel gasoso sendo o gas acetileno como combustivel e o p6 foi dispersado apos a
combustdo diminuindo assim a exposic¢do da hidroxiapatita na chama, de certa forma aumentou-

se a velocidade desta particula dando a possibilidade de maior aderéncia ao substrato.

4.2. Recobrimento por chama

Antes de se iniciar a deposicdo, é necessario escolher os pardmetros de depdsito e
fixacdo do material sobre o substrato utilizado de acordo com a aplicacio desejada. E sabido
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que a espessura e a homogeneidade dos filmes sdo influenciadas por esses pardmetros, como
visto na literatura (CHAMBARD et al., 2019). Por isso foram realizadas medidas de rugosidade
em filmes produzidos sob diferentes condi¢cdes de recobrimento, distancia e tempo, como forma

de calibracdo do sistema.
4.2.1. Forma de aspersao térmica

Os corpos de prova de Ti previamente tratadas como descritas anteriormente, foram
colocadas no dispositivo de tratamento de amostras e foram aspergidos com um p6 rico em Ca?*
e POs. Na Figura 4.4 , pode-se observar o formato em que o dispositivo foi montado e desta
maneira pbde-se trabalhar a distancia entre a tocha e o corpo de prova, esta distancia variou em
funcéo da abertura de chama que nesta pesquisa foi de 130 mm de distancia entre o bico e 0
corpo de prova em rotacdo e avango. Apds o inicio da aspersdo se obteve um recobrimento
uniforme. Este resultado melhora apds o aquecimento do material Figura 4.5, pois 0 processo
constituiu-se de avancgo e retorno de pulverizacdo, onde foi recoberto todo o substrato, no
entanto esse recobrimento aparece de forma irregular.

preparado com a to
8 i 1

s

Figura 4.4. — Dispositivo cha utilizada para aspersao térmica de Hidroxiapatita

i

Fonte: Autor (2020)



98
4 Resultados e Discussdes

Durante 0 processo de recobrimento os substratos da liga de Ti-6Al-4V sofreram
deposicdo de hidroxiapatita conforme demonstram a Figura 4.5 e Figura 4.7. O tamanho de
particulas deste pd, comercializado para aplicacfes em aspersdo térmica, esta na faixa de 7,8 a
8,8um (valor nominal). Ap6s o processo de aspersdo térmica o po6 foi caracterizado através de
microscopia (MEV) e EDS, para se certificar de sua composigédo, formas de recobrimento e
morfologia.

Figura 4.5. — Retorno da tocha de aspersdo térmica pulverizando a hidroxiapatita no substrato.

Fonte: Autor (2020)
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Na aspersdo com este processo experimental o p6 é alimentado radialmente apés a
chama carburante na combustdo. As particulas sdo alimentadas na pistola de aspersdo com
combustivel gasoso e alcancam maiores velocidades, ha uma maior transferéncia de momento
para as particulas, aumentando sua energia cinética, e consequentemente, sua velocidade. Como
a velocidade da particula é elevada, o tempo de residéncia da chama é reduzido, tendo entéo,
para 0s processos de deposic¢do, uma menor transferéncia de energia térmica da chama para as
particulas de po.

Figura 4.6. — Amostra recoberta com hidroxiapatita em dois passes, avancgo e retorno

Fonte: Autor (2020)

O diferente comportamento entre 0s processos de aspersdo térmica pode ser explicado
pelas interacdes térmicas e fisicas entre as particulas de p6 e o substrato atingido. A maior
energia cinética da deposicao resulta na formacao de tensGes compressivas devido ao efeito de
martelamento da superficie (peening), as quais causam um balango entre as tensdes
provenientes do resfriamento rapido (quenching) das particulas que entram em contato com o
substrato. O resultado é uma peca disforme com pouco controle de deposicdo de material como
pode ser visualizado na Figura 4.6, mostrando o equilibrio das tens@es de peening e quenching.
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Figura 4.7. — Tocha equipada com dispositivo para alimentacdo do pé de hidroxiapatita

; nte: Autor (2020)

Na realizacdo dos recobrimentos necessitou-se de cuidados importantes visto que a
deposicdo de hidroxiapatita com combustivel gasoso proporcionou temperaturas de substrato
ligeiramente mais altas, e, portanto, tensdes térmicas ligeiramente maiores. Este fato esta
relacionado com a menor distancia entre a pistola de aspersao e o substrato para o processo com
combustivel gasoso, este fato estd ainda relacionado com o didmetro das amostras utilizadas
3,15 mm. Em alguns corpos de prova pode ser percebido a fusdo do material resultando em
perda da amostra que necessitaram ser descartadas.

4.3. Caracterizacdo mecanica modulo de torcao (shear modulus)

Foram realizadas medicOes para determinar o modulo de cisalhamento da liga de titanio
antes e apos o recobrimento, foi ainda experimentado o material Ti6-Al4-V com um jateamento
superficial, este por sua vez com a intensdo de melhorar a aderéncia do recobrimento de
hidroxiapatita. A inércia foi determinada conforme descrito pelos autores (PINTAO; DE
ALMEIDA; GRANDINI, 2006) (PIEDADE, 2019). E possivel definir algumas configuracdes
das quais foram obtidos valores de | diferentes, o material a ser ensaiado é fixado pelas suas
extremidades e neste eixo principal onde sdo fixadas as amostras um péndulo de torcdo é
acoplado. Uma polia concéntrica ao eixo possui um cabo e uma massa em sua extremidade, de
acordo com os autores (PINTAO; DE ALMEIDA; GRANDINI, 2006) sabe-se que o torque
resultante T tem por fung¢do fazer 0 movimento de rotacdo do eixo principal onde esta fixa a

amostra sendo expresso de acordo com a Equacdo (4.1), e que serdo utilizados no célculo de G.
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T = Tr — Tatrito = Ieixo+péndulo ¢4 (4.2

As amostras foram denominadas de acordo com as condi¢fes que estavam e pode ser visto na
conforme Tabela 4.2 sendo CP-SJ-SR (corpo de prova, sem jateamento, sem recobrimento),
CP-SJ-CR (corpo de prova, sem jateamento, com recobrimento), CP-CJ-SR (corpo de prova,
com jateamento, sem recobrimento) e CP-CJ-CR (corpo de prova com jateamento, com
revestimento). Nesta tabela estdo dispostos os valores para tres medidas em cada corpo de prova

com as suas respectivas caracteristicas.

Tabela 4.2. — Valores para modulo de torcéo (GPa)

Medidas CP-SJ-SR CP-SJ-CR CP-CJ-SR | CP-CJ-CR
Medida 1 39,75 39,40 38,92 40,22
Medida 2 40,09 43,73 40,37 41,59
Medida 3 38,98 39,71 39,56 41,09

Fonte: Autor (2019)

Para a identificacdo do modulo de cisalhamento (G) manteve-se o comprimento (L) e o

mesmo diametro (d). Apos terem sido feito as medidas, os calculos dos valores sdo apresentados
na Tabela 4.2, trés medidas para cada condicao de corpo de prova, conforme descrito a seguir:

a) Corpo de prova com L de 60 mm sem que houvesse nenhuma alteracdo na
superficie, ou seja, foi realizada a medida de G no corpo de prova sem nenhum
tratamento de superficie;

b) Manteve-se o L de 60 mm, mas neste corpo de prova foi realizado um jateamento
superficial com a finalidade de que o jateamento abrasivo na superficie pudesse dar
uma maior aderéncia ao recobrimento, porém neste corpo de prova ainda ndo foi
realizado revestimento superficial,

c) Ainda mantendo o comprimento 60 mm foi realizado a medida de G no corpo de
prova que recebeu jateamento superficial, bem como recobrimento com
hidroxiapatita.

O gréfico apresentado na Figura 4.8 demonstra os valores das medidas do modulo de

cisalhamento para todas as amostras. Trés medidas foram coletadas para cada amostra, estes

dados para inseridos no grafico € uma média de trés medidas em cada um dos corpos de prova.
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Figura 4.8. — Valores para medidas de médulo de cisalhamento (G) para cada tipo de amostra.
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Fonte: Autor (2019)

O modulo de Young quantifica a rigidez ou a resisténcia eldstica do material que
apresentou aumento de 1 GPa para os corpos de prova que receberam o revestimento com
hidroxiapatita — identificado pela sigla CP-CJ-CR conforme Figura 4.9. Quanto maior o valor
dessa grandeza, mais rigido é o material e menor sera sua deformacédo eléstica quando for

submetida a uma determinada tensao.

Figura 4.9. — Valores da medida do modulo de torcéo (G)
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Fonte: Autor (2020)

Pode-se perceber que houve alteracdo do mddulo de elasticidade nos corpos de prova, o
valor de G depende do comprimento da amostra L e do didmetro (D), também é possivel

observar que G independe dos valores de I. Como era esperado, ndo houve mudancas
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significativas nas propriedades mecanicas da liga de titdnio empregada neste estudo, com
relacdo ao método de processamento, composicao e dimensdes.

Estes resultados podem auxiliar na construcdo das proteses devido a diferencga entre o
modulo de elasticidade do osso e do material a ser implantado. Materiais com maodulos de
cisalhamento muito diferentes aos do 0sso podem ser incompativeis e gerar problemas como

dificuldade de fixacgdo, dilatacdo e a prdpria elasticidade do local onde foi reconstruido.

4.4. Andlise da superficie das amostras

A medicdo da rugosidade estd se tornando cada vez mais importante com o
desenvolvimento do procedimento de revestimentos em biomateriais. A rugosidade da
superficie ¢ um parametro muito dificil de quantificar por uma série de razdes. Por exemplo, 0s
parametros usados em medi¢fes de contato convencionais, como os valores da média na linha
central ou raiz do valor quadratico médio (RMS), podem ser validos apenas para um tipo
especifico e faixa de rugosidade como aquela encontrada em componentes usinados.

4.4.1. Rugosidade

A rugosidade é uma das propriedades que influencia a adesdo, pois quando aumentada,
possibilita um aumento da area superficial disponivel para que ocorra uma maior adesdo da HA,
0 gque favorece maior ancoragem mecanica para retencdo do agente de unido. A aderéncia dos
revestimentos é diretamente controlada pela interacdo entre a superficie do substrato e a
superficie de cada particula do recobrimento, bem como o processo de fusdo utilizado. No
entanto, pode-se notar que a qualidade e 0 nimero das particulas que se aderem aos substratos

sdo influenciados pela rugosidade superficial e molhamento da superficie.

Abaixo na Figura 4.10 é apresentado os valores para a rugosidade superficial das

amostras de acordo com cada etapa da pesquisa.
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Figura 4.10. — Valores para rugosidade média analisados com rugosimetro
Rugosidade Média
30

25

20

10

CP-SJ-SR CP-SJ-CR CP-CJ-SR CP-CJ-CR
Fonte: Autor (2020)

Na Figura 4.10 sdo apresentados os valores de rugosidade (Ra) para 0S ensaios
realizados em funcdo das condigdes das amostras: sendo essas a liga de titdnio em formato
cilindrico sem alteracdo superficial, e da forma como foi recebida; a liga de titanio com
jateamento superficial, € uma parte do processo de revestimento, melhorar a abrasividade e
aderéncia do recobrimento chamado de ancoramento mecénico; as amostras de titdnio com
recobrimento sem intervencao de jateamento superficial; amostras de titdnio com recobrimento
em superficie jateada.

A diferenca mostrada no grafico é explicada pelo fato da condicdo superficial da
amostra, para o CP — SJ- SR (corpo de prova sem jateamento superficial e sem recobrimento)
0 mesmo estad na forma como foi confeccionado, ou seja, material fornecido logo apds o
processo de fabricacdo. Para o CP — SJ — CR (corpo de prova sem jateamento e com
recobrimento) foi feito o processo experimental de recobrimento com hidroxiapatita, estes
corpos de prova puderam ser recobertos, mas com baixa aderéncia do revestimento, nota-se que
a rugosidade é baixa quando comparada aos processos que receberam jateamento superficial e
revestimento posterior.

A rugosidade é expressivamente aumentada com o jateamento superficial, técnica
necessaria para pecas que recebem algum tipo de revestimento, a figura acima apresenta um
corpo de prova que recebeu jateamento superficial e teve uma rugosidade maior quando

comparado ao corpo de prova que recebeu o revestimento sem o jateamento. O CP — CJ — SR
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obteve valores de rugosidade entre 8 e 10 micras o que € benéfico no sistema de implantes pois
fornece capacidade de integragdo com 0 0SSO.

Quando realizado o jateamento e posteriormente o revestimento os valores sdo
aumentados, o que torna uma condicdo excelente pois pode promover uma maior interacao
entre 0 0sso e 0 implante. Os CP — CJ — CR (corpos de prova com jateamento superficial e com
revestimento) possuem valores de rugosidade média acima de 25 micras como pode ser visto
na Figura 4.11, onde foi coletado para uma mesma amostra seis medidas distintas ao redor da
superficie. Os valores se mantem baixos para 0s corpos de prova que ndo receberam alteracédo

superficial pelo jateamento.

Figura 4.11. — Valores para rugosidade superficial das diferentes configuracbes das amostras.

Rugosidade Superficial

25 —@—CP-SJ-SR
—@—CP-SJ-CR

—@—CP-CJ-SR

5 ._,\'\’/0\‘ —e—CP-CJ-CR

Rugosidade (um)

Fonte: Autor (2020)

Pode se notar que a rugosidade é aumenta quando realizado a deposicdo da
hidroxiapatita pelo processo de aspersdo térmica, este fator esta relacionado com o perfil de
rugosidade formado ap6s o jateamento abrasivo. O revestimento adere ao substrato jateado,
permanecendo no mesmo formato. Além deste fator em uma parte das amostras foi realizado o
jateamento superficial com o objetivo de aumentar a rugosidade para que a aderéncia pudesse
ser ainda maior, o objetivo de acordo com o grafico da Figura 4.10 foi alcancado, sem o
jateamento ndo é possivel ou ele é muito fraco, 0 ancoramento mecéanico das particulas do

revestimento.
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4.4.2. Resultados das andlises de microscopia confocal

Nesta fase de analise, optou-se por investigar o acabamento e a rugosidade superficial por
microscopia confocal, a fim de correlacionar, posteriormente, com os resultados do modulo de
cisalhamento (G). Para avaliar o acabamento superficial, foi mensurada a rugosidade média
superficial (RMS) apds o processo de recobrimento, cuja finalidade era verificar as variaveis
que apresentaram maiores influéncias, além de verificar o perfil do acabamento mensurado pelo
microscopio confocal para identificar como ocorreu o revestimento.

O microscépio confocal foi utilizado para avaliar a rugosidade de superficie. Selecionou-
se uma lente objetiva de 20X, obtendo um aumento final de 100X, conectada a um computador
com um software especifico, fornecendo uma imagem tridimensional com o tamanho de 636,61
por 477,25 um. As imagens foram realizadas nas areas centrais de cada amostra, e foi obtido
um valor numérico de rugosidade de superficie em pum.

A Figura 4.12 apresenta as medidas de rugosidade e os valores obtidos pela microscopia,
com o intuito de avaliar os parametros das variagdes no RMS determinados e quais propiciaram

melhor acabamento superficial.

Figura 4.12. — Comparacdo do acabamento superficial no CP — SJ-SR (Corpo de prova liga de Ti “Sem”
Jateamento superficial e “Sem” Recobrimento por Hidroxiapatita).

Measure
Area: 63661 x 477.25 pm*
Meax= 11768 pm
Min= 27014 pm
Avg= 0.0002 nm
PV = 144,69 pm

ms= 94742 pm
Sa= B.0548 pm

Profile +info >

Length: 477.25 ym

Max = 11922 um
Min= 8.6286 ym
Avg= 10.273 pm
P¥= 8.2938 pm
ms= 54988 nm
Ra= 44041 nm

Fonte: Autor (2020)

Ao realizar a comparacéo da rugosidade dos corpos de prova sem jateamento superficial
e sem recobrimento, Figura 4.12 com 0s corpos de prova que receberam recobrimento sem
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jateamento superficial como aquele da Figura 4.13, os valores identificados para rugosidade,
ndo h& uma alteracdo significativa, ou seja, a rugosidade média permanece em torno de (9,6

pum).

Figura 4.13. — Comparacéo do acabamento superficial no CP — SJ-CR (Corpo de prova liga de Ti “Sem”
Jateamento superficial e “Com” Recobrimento por Hidroxiapatita).
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Area: 636,61 x 477.25 pm*
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Fonte: Autor (2020)

Na Figura 4.14 sdo apresentados os dados de microscopia confocal das amostras de
superficie do corpo de prova com jateamento e sem recobrimento, o grafico dispde de valores
de rugosidade onde o equipamento j& ndo faz uma leitura precisa devido a grande alteracao

superficial que pode chegar ao rms de 9,72 um.
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Figura 4.14. — Comparacéo do acabamento superficial no CP — CJ-SR (Corpo de prova liga de Ti “Com”
Jateamento superficial e “Sem” Recobrimento por Hidroxiapatita).

Measure
rea: 636.61 x 477.25 ym*

37.404 pm
46040 pm
0.0000 nm
83,443 pm

10,414 pm
87426 pm

21162 pm
41312 pm
11.310 pm

Fonte: Autor (2019)

Na Figura 4.15 é mostrado um corpo de prova que ndo sofreu jateamento superficial,
porem apds o recobrimento com a hidroxiapatita pelo método de aspersdo térmica nota-se uma
rugosidade semelhante aos corpos de prova que foram submetidos ao jateamento, tal fato se da
em funcédo do impacto causado pela particula de hidroxiapatita logo ap6s o aquecimento pela

tocha.

Figura 4.15. — Comparacéo do acabamento superficial no CP — SJ-CR (Corpo de prova liga de Ti “Sem”
Jateamento superficial e “Com” Recobrimento por Hidroxiapatita).
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Area: 636 61 x 477 26 ym*
40444 pm
~33 445 ym
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Profile +info >
Length: 477.25 um 14
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Pv= 31918 ym
s = 48892 pm
Ra= 31228 um

-L ‘R: sKEW

Fonte: Autor (2020)
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Houve um aumento significativo da rugosidade no grupo dos corpos de prova que
sofreram o jateamento superficial e posteriormente o recobrimento com hidroxiapatita (29,256

pum) quando comparado ao grupo sem jateamento (9,4742 um) Figura 4.16.

Figura 4.16. — Comparacdo do acabamento superficial no CP — CJ-CR (Corpo de prova liga de Ti “Com”
Jateamento superficial e “Com” recobrimento por hidroxiapatita).
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Fonte: Autor (2020)

Observa-se na Figura 4.16 que ndo héa resolucdo possivel para este equipamento visto
que a média da distancia vertical maxima entre os picos mais altos e os vales mais baixos
expressos pelo pardmetro Ry, estdo muito mais destacados nesta condicdo de revestimento, o
que denota uma superficie com perfil agudo rugoso, o que pode favorecer a osseointegracdo
quando implantado em pacientes.

Fazer a deposicdo de hidroxiapatita sem o jateamento aumentou a rugosidade
superficial, porém ndo garante o ancoramento mecanico das particulas ao substrato. O
jateamento abrasivo é uma etapa de preparagdo fundamental para o revestimento com asperséo
térmica pois ele garante a fixacdo mecéanica das particulas no substrato. Sem jateamento ndo ha

como garantir que o revestimento seja eficiente, resistente pois pode ocorrer o desplacamento.

4.5. Resultados do recobrimento por microscopia eletrénica de varredura (MEV)

As imagens da microscopia eletronica de varredura (MEV) foram obtidas pelo

equipamento Zeiss, modelo EVO LS1. As medic¢Ges foram feitas com ampliagdes de até 2500
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X para um corte longitudinal das amostras, buscando entender o mecanismo de ades&o entre o
substrato e o revestimento depositado, analisar ainda o formato das particulas, defeitos do
processo de aspersdo, como falta de fusdo, superficies ndo recobertas trincas e poros, que
poderiam comprometer o desempenho do revestimento.

Medidas de microscopia eletronica de varredura (MEV) da superficie do substrato de
Ti-6Al-4V jateada e recobertas, foram feitas para analisar a configuracao da estrutura formada,
com o intuito de se conhecer melhor a morfologia das amostras depositadas, deste modo, as
medidas realizadas dos corpos de prova, também foram feitas para que assim pudesse ser feita
a analise da diferenca existente na superficie das amostras.

As micrografias das amostras de liga de titanio, obtidas por microscopia 6tica (MO) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV) estdo apresentadas a seguir nas Figura 4.17 a Figura
4.23.

nio sem alteracoes superficiais
iy, W

Figura 4.17. — MEV de superficie da liga de tita

)

Marcas proveniente do proegsso de extruséo

EHT=1000kV  Signal A=SE1 ™o
WD=80mm  Mag= 250 KX conpa

Fonte: Autor (2020)

A Figura 4.17 mostra uma das imagens obtidas por MEV da topografia dos corpos de
prova de liga de titdnio sem nenhuma alteragéo superficial.

A Figura 4.18 mostra a microestrutura da liga de Ti, obtida por microscopia 6tica em
dois aumentos distintos de 20 e 100 X respectivamente, o corpo de prova desta figura foi
jateado, alterando assim a superficie.
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Figura 4.18. — Micrografia obtida por FESEM da superficie da textura de superficie da liga Ti-6Al-4V apds
jateamento abrasivo. a) Corpo de prova ampliacdo 20X. b) Corpo de prova com ampliagdo de 100X

4

EHT =10.00kV  Signal A= SE1
WD = 8.0mm Mag= 20X

EHT =10.00kV  Signal A= SE1
WD = 8.0mm Mag= 100X

Fonte: Autor (2020)

As imagens ndo incluem quaisquer sinais gerados por elétrons retroespalhados. Através
da Figura 4.19 (b) é possivel observar que a os danos provocados pelo jateamento na superficie
geram aumento da rugosidade e consequentemente da area superficial no substrato, desta
maneira espera-se uma melhor fixagdo do revestimento de HA sobre o substrato.

Figura 4.19. — Superficie da liga Ti-6Al-4V apds jateamento superficial. a) Corpo de prova com ampliagéo
500X. b) Corpo de prova ampliagdo de 2500X

i, )
4 ‘Ff

EHT=1000kV ~ SignalA=SE1 "
WD=80mm  Mag= 500X

EHT=1000kV  SignalA=SE1 &

WD=80mm  Mag= 250KX i

Fonte: Autor (2020)

Observa-se nas Figura 4.19 (a) e Figura 4.19 (b) uma microestrutura composta de picos
e vales contendo bandas de deformacéo decorrentes do processo de jateamento. Esse material

apresenta uma estrutura rugosa apropriada para aderéncia de um revestimento.
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EHT=1000MY  SigrlAsSEt ¢ EXT= 1000V SgulAsSEl o~ b v R EMT 100N SglASEl o
WOsB5mm  Mags 20X ik WD« B5mm  Mags 100X 4 B Ry WOsB5mm  Mags 250X

s

.
EMT=1000MY  SigalA=SE1 o~ -« 10pm EHT=1000W  SigralA=SE1 o ¢ 2 EHT=1000W  SigalA=SE1 o
WD*85mm  Mage 500X % N — WO« B5mm  Mags 100KX w s WO* B5mm  Mage 250KX %

Fonte: Autor (2020)

Nas imagens de MEV da Figura 4.20 vé-se uma sequéncia de um corpo de prova que
ndo sofreu jateamento superficial e que foi recoberto com hidroxiapatita por aspersdo térmica,
nestas imagens é possivel verificar a presenca de particulas esféricas, comuns do processo de
atomizacdo. Na imagem (b) € possivel observar a formagdo de uma camada, proveniente de um
excesso de material, nas imagens (d), (e) e (f) nota-se a formacdo de um revestimento da
hidroxiapatita no substrato.

Um dos parametros que afetam o processo de aspersao térmica é a forma de disperséo e
as caracteristicas das particulas do p6. As particulas do pé da hidroxiapatita possuem diametro
7,8 a 8,8um e estdo de acordo com o especificado na literatura.

A morfologia superficial do substrato recoberto por hidroxiapatita analisados por MEV,
vé-se a extensdo do material depositado através da area revestida conforme a Figura 4.21, bem

como a morfologia das particulas aplicadas.
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Figura 4.21. — Superficie da liga Ti-6Al-4V Com jateamento superficial e com recobrimento de hidroxiapatita.
> g ¥ — : .

ENT=1000K  SgiA=SEl o~
WD=80mm  Mag= 20X ~

1§ 1
20m BT 1000W  SoualA=SE1 o 10um ENT=1000K  SgniA=SE! o~
WD=80mm  Mags 500X i — WD=80mm  Mags 100KX % X L WO=S0mm  Magx 250KX ~3%

Fonte: Autor (2020)

As imagens (c), (d) e (e) da Figura 4.21 mostram os resultados da andlise por
microscopia, que revela a hidroxiapatita com a formacao de poros, a compactacao e em alguns
casos é possivel perceber a falta de fusdo de parte do material.

Com o conhecimento das micrografias dos recobrimentos nos dois tipos de superficie
utilizados para o revestimento da hidroxiapatita sobre o substrato, onde a imagem realizada na
posicdo indicado pela Figura 4.22 mostrou a formacdo de poros e cavidades, foi possivel
também perceber a formacdo de particulas de HA que ndo foram totalmente fundidas. A partir
da Figura 4.22, identificou-se nas amostras a hidroxiapatita fundida bem como a formacao de

poros na superficie das amostras recobertas.

Figura 4.22. — Identificacdo da hidroxiapatita fundida com a liga Ti-6Al-4V. a) Recobrimento de hidroxiapatita
sobre a liga sem o jateamento superficial. b) Detalhe da formac&o do poro de hidroxiapatita.

TR P

~HA néo fundida

Interacdo da ~
HA com Ti

\ 
- e 9. A

{‘ ~ !
o A
EHT = 10.00 kV Signal A = SE1
WD = 85mm Mag= 500X

EHT=1000kV  Signal A = SE1 o

WD=80mm  Mag= 250KX juie

Fonte: Autor (2020)



114
4 Resultados e Discussdes

Uma das variaveis do processo de revestimento é a distancia de aplicacdo, ou seja, a
distancia entre o bocal do aspersor e o substrato, conforme esquematizado na
Figura 3.15.

Pode-se notar que utilizando a técnica de aspersao térmica para o recobrimento ocorreu
o0 espalhamento das particulas sob impacto na superficie do substrato de Ti e, observando-se a
Figura 4.22 (a), nota-se que ocorre o espalhamento com pontos de ancoragem na superficie
que sdo considerados excelentes no processo de fixacdo, enquanto que a partes ndo fundidas
sdo consideradas indesejaveis no processo de revestimento.

Como se pode notar pelas Figura 4.21 e Figura 4.22, existe uma forte dependéncia
dessas duas caracteristicas, a fixacdo e a falta de fusdo, e elas estdo ligadas a distancia de
aplicacdo do jato apresentada por diversos fatores como, o pé de hidroxiapatita ndo passou pelo
interior da chama, pela temperatura da queima estar abaixo de 3100 °C, por problemas no
equipamento e principalmente pela selecdo incorreta dos parametros de aspersao térmica. Para
a menor distancia resulta em particulas ndo fundidas, indicando que houve um curto espaco de
tempo de residéncia e baixa velocidade de impacto, visto que mesmo as particulas parcialmente

fundidas, ndo tiveram um bom espalhamento sobre a superficie do substrato.

Figura 4.23. — Caracterizacdo do P6 de Hidroxiapatita. Sequéncia de ampliacdo

) "

EHT=1000KV  Signal A= SE1 1 EHT=1000K  SignelA=SE1 o~
Wos8omm  Magr X % — WD 80mm  Mags 100X %

W Sigral A SEY

10um EHT= 10004V  SigrlA=SE1 o~ HT = 1
— VD= 80mm  Mag= 100KX e i WO=80mm  Mags 250KX %

Fonte: Autor (2020)

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada na verificagdo da morfologia e da
superficie das amostras conforme descrito na Figura 4.23 a) aglomerado de hidroxiapatita com
ampliacdo de 20x. b) microestrutura e a composi¢do do aglomerado. ¢) porta amostra com p6
depositado em sua superficie. d) aglomerado de hidroxiapatita apd6s a maceracdo. e)
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microscopia do pd disperso manualmente com ampliagdo de 1000x. f) porosidade do pé de
hidroxiapatita com aumento de 2500x. Elas s&o mostradas a partir de imagens obtidas na
microscopia eletronica de varredura, sendo uma sequéncia da ampliacéo de 20X a 2500X, com
base nas imagens obtidas é possivel visualizar a existéncia de particulas na forma de esferas,

com dimensdes muito pequenas e grandes aglomerados de particulas.

Também ¢ plausivel conferir irregularidades na superficie dos cristalitos maiores,
evidenciando a existéncia de uma nanoestrutura, 0 que exibe que mesmo sendo um material

particulado sua composi¢éo apresenta uma forma porosa.

4.6. Anélise por EDS

O desenvolvimento de materiais requer um estudo minucioso das suas caracteristicas,
neste trabalho utilizou-se a técnica de energia dispersiva para entendimento dos principais

elementos e a complementacdo da composi¢cdo quimica da hidroxiapatita

4.6.1. Espectro do recobrimento de Hidroxiapatita

A Figura 4.24 apresenta a area da superficie recoberta que foi investigada por EDS e a
analise quimica dos elementos presentes. Nesta analise foram reveladas a presenca de fésforo,
calcio e oxigénio como esperado, porém outros elementos surgiram no espectro que foram
identificados como provenientes da sintese da hidroxiapatita, € que neste estudo serdo
descartados da andlise, quanto aos componentes em estudo, estes apresentaram valores
préximos da composi¢do nominal da hidroxiapatita.

O espectro mostrado na Figura 4.24 foi obtido por analise de dispersdo de energia com
raio-X nesta técnica pode-se avaliar a estrutura e composic¢ao quimica do material através dos
percentuais dos elementos quimicos presentes. Na tabela encontra-se os elementos quimicos
presentes no ponto de coleta presentes neste composto de hidroxiapatatia em que o padrdo é
(Ca10(PO4)s(OH)>).
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Figura 4.24. — Ponto de coleta dos dados por Espectro de EDS do recobrimento de HA com valores dos
elementos de Ca e P

Elemento Peso (%) Atomico (%)
oK 19.16 4544

PK 13.10 16.04
CaK 2750 26.04
SnL 492 157

SbL 27.00 841

IL 833 249
Totals 100.00

> 100pm * Electron image 1

Fonte: Autor (2020)

A Figura 4.25 mostra o espectro de EDS da superficie da camada recoberta onde pode
ser observado os picos relativos aos elementos de maior intensidade como o Ca, O, e P como
ja era esperado. Vale ressaltar que outros elementos surgiram na espectroscopia e que foram
identificados como sendo da sintese da hidroxiapatita, mais uma vez observado.

Figura 4.25. — Espectro de EDS do recobrimento de HA com picos de maior intensidade de Ca e P.
Spectrum 1

9__9__ |

Full Scale 1350 cts Cursaor: 0.000 {=3%
Fonte: Autor (2019)

1 2

4.6.2. Espectro da liga de titénio Ti-6Al-4V

A Figura 4.26 apresenta a regido da superficie de uma das amostras da liga Ti6Al4V
analisadas por EDS, estas imagens sdo de amostras que ndo receberam jateamento superficial,

séo encontrados somente os elementos da liga de titanio.
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Figura 4.26. — Ponto de coleta dos dados por Espectro de EDS da liga de titanio sem jateamento e sem
recobrimento superficial

Elemento Peso % Atdmico %
Al 7.08 1152

Ti 21.97 87.23

Vv 0.95 0.85
Total 100.00 100.00

U 20pm

Electron Image 1

Fonte: Autor (2020)

A Figura 4.27 mostra o EDS obtido apds a microanalise de superficie, onde se observa
a sobreposicao dos picos dos elementos quimicos, resultando na confirmacéo da presenca dos
elementos Ti, Al e V e mostrou que a composi¢do quimica esta de acordo com a especificacao
da norma ASTM F136, conforme estabelecido neste trabalho, como sendo a liga de Ti-6Al-4V.
Os picos detectados no espectro indicam os elementos presentes na amostra e a intensidade dos

picos esta associada com a concentracdo de cada elemento.

Figura 4.27. — Espectro de EDS da liga de Ti sem recobrimento superficial
Spectrum 1

Full Scale 1237 otz Cursaor: 0.000 ket
Fonte: Autor (2020)

A Figura 4.28 apresenta o espectro obtido por EDS e a Tabela a esquerda mostra 0s
resultados da microandlise semi-quantitativa, por EDS. Observa-se a presenga de Ca, P e O,
presentes na estrutura da hidroxiapatita Cai0(PO4)s(OH)2. A presenca de outros materiais é

proveniente da sintese de hidroxiapatita, 0s outros compostos contento materiais que ndo sao
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provenientes deste substrato e recobrimento devem neste momento serem descartados devido a
alguns elementos podem ser contaminantes do ambiente, processo de preparagdo dos corpos de

prova (preparacdo metalogréafica), chama do processo, etc.

Figura 4.28. — Ponto de coleta dos dados por Espectro de EDS da liga de titanio sem jateamento com
recobrimento

Elementos Peso% Atomico %
C 3.11 771
o} 30.25 56.30
P 13.12 12.61
Ca 20.74 15.41
Sn 4.08 1.02
Sb 22.08 5.40
| 6.62 1.55
Total 100.00 100.00

100pm ’

Electron Image 4

Fonte: Autor (2020)
As particulas parcialmente fundidas ndo foram capazes de aderir totalmente na

superficie do substrato, dando origem a grandes ondulaces e, portanto, causam maior
rugosidade no revestimento. Na Figura 4.29 sdo demonstrados os elementos presentes na liga
analisada.

Figura 4.29. — Espectro de EDS da liga de Ti com recobrimento superficial de hidroxiapatita para o substrato
sem jateamento superficial

Spectrum 1

1 2 3 q 5 G 7 g
Full Scale 1350 cts Cursaor: 0.000 {=3%
Fonte: Autor (2020)

A superficie do corpo de prova da liga em estudo, tanto para as amostras preparadas por

jateamento superficial quanto as que ndo receberam o jateamento na superficie, exibiram
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materiais diferentes provenientes da contaminacdo do processo como pode ser visto na Figura
4.30 e Figura 4.31. Quanto ao revestimento em todas as amostras recobertas houve a deficiéncia
em alguns pontos das amostras, o que sugere uma melhoria no processo de asperséo térmica,

especificamente na forma de alimentacdo do po para o recobrimento.

Figura 4.30. — Ponto de coleta dos dados por Espectro de EDS da liga de titanio jateada com recobrimento

Elemento Peso % Atomico%
o) 2041 48.04

i 11.00 13.38
Ca 25.92 2436
Ti 2.28 179
Sn 4.33 137
Sb 28.32 8.76

| 7.74 2.30
Total 100.00 100.00

! 100pm 1

Electron Image 1

Fonte: Autor (2020)

Figura 4.31. — Espectro de EDS da liga de Ti com recobrimento superficial de hidroxiapatita para o substrato
com jateamento superficial

Spectrum 1

1 2 3 q 5 G F a
Full Scale 1350 cts Cursar: 0.000 kel
Fonte: Autor (2020)

As Figura 4.30 e Figura 4.31 apresentam o Espectro de Energia Dispersiva (EDS)
obtidos apds a microanalise de superficie onde observa-se a sobreposicdo dos picos dos

elementos quimicos Ti, Ca, O, e P com maior intensidade. Algumas regifes apresentam boa
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qualidade no revestimento. Porém, outras regiGes dessa mesma amostra apresentaram
deficiéncia no recobrimento, resultado do processo de dispersdo da hidroxiapatita na tocha de
aspersdo térmica. Isto sugere a necessidade do desenvolvimento de um que permita um melhor

controle da pulverizacdo durante o recobrimento da superficie com hidroxiapatita.

4.7. Consideragdes sobre vantagens e desvantagens da técnica utilizada

O titanio possui grande compatibilidade com o corpo humano por ser um biomaterial,
apesar de possuir um custo alto em relacdo a outros metais, possui excelente resisténcia ao
desgaste, corrosdo e esfor¢cos mecanicos. O titAnio possui uma caracteristica que é a
transformac&o alotrépica a 883 °C e nesse ponto altera sua estrutura de HC para CCC.

O titanio possui alta resisténcia a corrosdo devido a formacéo de uma pelicula de 6xidos
em sua superficie, sendo a principal delas a formacdo do diéxido de titanio (TiO2). Essa
formacdo € acelerada pelo processo de revestimento com hidroxiapatita, que em funcdo da
aspersao térmica que utiliza o gas acetileno e oxigénio como combustivel para elevar a

temperatura, bem como conduzir as particulas da HA em alta velocidade até o substrato.

O titanio € um dos biomateriais mais empregados na medicina isto se da em funcédo da
facilidade de processos de fabricagé@o de formas diversas, facilidade de usinagem, conformacéo
e forjamento, estes fatores foram constatados durante 0s experimentos nesta pesquisa.

Na preparacdo superficial do substrato foi empregada uma técnica de jateamento com
microesferas de vidro, que foi possivel realizar em um equipamento simples pois 0 material é
maleavel e sofreu alteracdo produzindo ampliacdo da area de contato através das crateras
formadas pelo impacto das microesferas de vidro.

Com relagdo as propriedades mecénicas o titanio apresenta modulo elastico quase trés
vezes maior que a do 0sso, portanto, com a aplicacdo da hidroxiapatita em uma camada fundida
superficialmente os ensaios mostraram um aumento de 1 GPa o que é significativamente uma
desvantagem quando comparados ao modulo elastico do 0sso que é baixo, esta situacdo

significaria em uma incompatibilidade entre 0sso e implante.

A rugosidade do material aumentou, o que era de se esperar devido ao processo utilizado
para deposigdo da hidroxiapatita pelo método de aspersao térmica, portanto quando comparado

com a literatura, muitos autores divergem sobre como deve ser a superficie, mas nesta pesquisa
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pode-se entender como um beneficio a formacdo da maior rugosidade devido a dar
oportunidade para a integracdo 0ssea quando este material for submetido a adaptagdo com o

0SSO0.

A técnica empregada nesta pesquisa tem vantagens importantes pois utiliza-se de um
dispositivo técnico bem simples (que necessita de melhorias) que produziu amostras com
qualidade e principalmente reprodutibilidade. Portanto é necessério enfatizar que para fazer a
aplicacdo da aspersao térmica é necessario haver uma superficie rugosa, caso a superficie nao
apresente tal caracteristica, ndo ha um ancoramento das particulas para formar a camada de
revestimento. Em comparacdo com a literatura os equipamentos utilizados para recobrimento

do substrato de titdnio com HA sdo extremamente caros.

Uma das principais desvantagens da realizacdo do recobrimento de HA sobre a liga de
titanio foi a utilizacdo do gas acetileno para potencializar o aquecimento até a fusdo do substrato
e conduzir as particulas fundidas. Este fato ocorreu devido ao desenvolvimento experimental
do equipamento que possuia apenas este gas para realizagdo dos experimentos. Ha de se
destacar que tal fato pode ser facilmente corrigido com a substituicdo por um gas inerte ou

efetuar melhorias dos parametros no equipamento.
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5. CONCLUSOES

As diversas informacdes obtidas por métodos de caracterizacdo de materiais podem
monitorar o nivel de qualidade de um determinado processo, e, assegurar a reprodutibilidade
de um procedimento. Considerando que experimentos podem ter um custo alto, os custos
aplicados neste trabalho puderam ser acessiveis através das alternativas utilizadas nestes
experimentos que contou com o auxilio de empresas, bem como estratégias em sua realizacdo
que levaram a resultados que foram examinados cuidadosamente em cada fase do processo.

Os meétodos convencionais para analise dos revestimentos envolvem trabalhos de
fabricacdo de corpos de prova especiais com ligas de titanio, criacdo de dispositivos para
recobrimento de forma que atendesse a uniformidade e reprodutibilidade dos ensaios.

Uma boa compatibilidade requer que o material de revestimento de hidroxiapatita, seja
de excelente qualidade e cristalinidade, porém a hidroxiapatita altamente cristalina e pura
requer a utilizacdo de particulas maiores do que o tamanho critico para se garantir a fuséo
durante o processo de aspersdo. Sob impacto, particulas parcialmente fundidas aderem-se
mecanicamente formando uma complexa rede de poros e compactados irregulares. Devido a
natureza solida das particulas e do alto grau de porosidade, ainda assim as propriedades
mecanicas se mantiveram, o que pode prevenir ou ndo interferir num material para implante de
reconstrugdo ossea.

O dispositivo desenvolvido para recobrimento opera em conjunto com 0 equipamento
de aspersao térmica para aplicacdo de pds nanométricos de hidroxiapatita. Os corpos de prova
foram revestidos sob as mesmas condi¢des de velocidade e rotacdo, garantido confiabilidade
no processo de revestimento.

A técnica de aspersdo térmica tornou possivel a deposicdo de hidroxiapatita com
camadas de baixa porosidade vistas nas imagens MEV, microestrutura homogénea e reduzida
guantidade de oOxidos, utilizando material nanométrico obtido por moagem. Portanto, a
utilizacdo do equipamento HVOF torna viavel a deposicdo de nano materiais, além de otimizar
as vantagens normalmente obtidas pelo processo em relacdo a qualidade microestrutural da
camada.

Foi possivel produzir recobrimentos uniformes e homogéneos de HA pela técnica de
aspersdo térmica, sobre uma liga Ti-6Al-4V como substrato que foi posteriormente analisada

por Varios meios.
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A formacdo da camada de hidroxiapatita foi confirmada através das micrografias, EDS,
e MEV evidenciando a eficiéncia do recobrimento.

Com a utilizagéo da técnica de microscopia confocal pode-se verificar que a rugosidade
superficial das amostras que foram jateadas com microesfera de vidro aumentaram, desta forma
a rugosidade superficial teve aumento significativo e importante para a aderéncia da HA ap06s
0 recobrimento pelo processo de aspersao térmica.

Como concluséo geral, pode-se afirmar que, neste trabalho, a partir de um planejamento
de experimentos para recobrir amostras de ligas de titdnio com hidroxiapatita, desenvolveu-se
um dispositivo que utilizou a técnica de aspersdo térmica e obteve-se amostras de Ti-6Al-4V
recobertas com hidroxiapatita as quais foram caracterizadas quanto a rugosidade,
microestrutura e propriedades mecanicas pelas técnicas de microscopia confocal e microscopia
eletrbnica de varredura, e ensaios mecanicos para a determinacdo do modulo de cisalhamento
(G). De forma geral os revestimentos apresentaram-se de forma satisfatéria com boa qualidade

para serem empregados como implantes.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O extensivo uso do titanio e suas ligas especialmente o Ti-6Al-4V em implantes para
reconstrucdo dssea, onde seguranca e funcionalidade dos componentes sdo fundamentais o
aprimoramento constante do processo de fabricacdo de cada um desses componentes fabricados

se torna primordial, desta maneira, sugere-se 0s seguintes estudos.

e Aprimorar a técnica de revestimento por aspersdo térmica utilizando processos
com custos mais baixos de maneira a atender os requisitos propostos para
implantes 6sseos. Desenvolver dispositivos que atendam as especificidades de

recobrimento por biomateriais de melhor integracdo 0ssea.

e Desenvolver novos materiais, cujos modulos elasticos se aproximem cada vez

mais do modulo elastico dos ossos com gradiente funcional.

e Usar outros tipos de recobrimento ao substrato de T16Al4V que possam ser
aceitos no corpo humano de maneira eficiente, proporcionando mais qualidade

de vida aos pacientes.

e Desenvolver dispositivos que realizem ensaios para medir a adesdo do material
de recobrimento no substrato e com isso garantir a integridade dos biomateriais

durante a diferentes técnicas cirdrgicas empregadas nas reconstrucdes 0sseas.
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