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Resumo

O titénio e suas ligas sdo amplamente empregados na implantodontia e os resultados das
experiéncias clinicas comprovam que esses materiais apresentam excelente biocompatibilidade.
Diferentes técnicas de tratamento de superficie dos implantes, em conjunto com um protocolo
cirtrgico bem aplicado, tém demonstrado um aumento no indice de osseointegragdo dos mesmos.

O tratamento da superficie cresce de importancia se considerarmos que todas as reagtes
primarias que ocorrem na interface implante-0sso sdo dependentes da composicdo quimica da
superficie e da sua morfologia (rugosidade, porosidade e salpicos). A rugosidade da superficie do
implante favorece a distribuicdo de tensdes, a retencdo dos implantes no 0sso, e a resposta
celular.

Existem vérias técnicas para aterar a superficie do titdnio de modo a aumentar a sua
bioatividade, dentre estas técnicas pode-se destacar a técnica de aspersdo térmica por plasma
spray. O processo plasma spray permite projetar materiais, a altas temperaturas e vel ocidades,
sobre superficies de substratos onde eles se solidificam para formar uma camada ou depésito. O
material a ser depositado é levado, sob a forma de po, até uma tocha gque disponibiliza entalpia
para fundk-lo.

Caracteristicas dos recobrimentos, como porosidade, estrutura cristalina, rugosidade,
coesdo e aderéncia estdo relacionadas fundamentalmente ao deito da interagdo do pé com a
tocha. As caracteristicas de deposicdo do processo plasma spray permitem que os recobrimentos
das ligas de titanio formem um filme de 6xido de titénio na superficie do revestimento do tipo
TiO,.

O objetivo deste trabalho é contribuir para um melhor entendimento e confirmacéo dos
parametros adequados para uma otimizagdo desta superficie, através do processo plasma spray,
para gque possua uma morfologia favorével a osseointegracao.

As amostras foram jateadas com Oxido de aluminio branco, revestidas pelo processo de
aspersdo térmica plasma spray com Ti CP e um dos lados, de todas as amostras, aém do
revestimento teve um jateamento superficial posterior com esferas de vidro. Metade das amostras

tiveram pré-agquecimento.
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Foram observada através de microscopia eletrébnica de varredura, a técnica para a
verificagdo das propriedades mecanicas superficiais foi a nanoindentagdo e para a verificagcdo das
fases presentes no material foi realizada a difracdo de raios-x.

As amostras foram deixadas em solucdo SBF por 30 dias, para a verificagdo da
bioatividade da superficie.

Ficou evidenciada a presenca de Oxido de Ti na fase rutilo, houve um aumento na
rugosidade superficie e uma modificacdo na morfologia do Ti CP revestido com Ti CP. E o teste

de bioatividade sugere um comportamento bioativo da amostra.
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ABSTRACT

The titanium and its aloys are widely used in the implantology and the results of the
clinical experiences prove that these materials present excellent biocompatibility. Different
techniques of surface treatment on the implants, in set with a well applied surgical protocol, have
demonstrated an increase in the index of osseointegration.

The treatment of the surface grows of importance if we consider that dl the primary
reactions that occur in the interface implantationbone are dependents of the chemical
composition of the surface and its morphology (roughness, porosity and grooves). Surface
roughness of the implants improves the distribution of tensions, the retention of the implantations
in the bone, and the cellular reply.

Numerous techniques exist to modify the surface of titanium in order to increase its
bioactivity, amongst these techniques can be detached the technique of thermal spraying for
plasma spray. The process plasma spray alows to project materials, the high temperatures and
speeds, on substratum surfaces where they make solid themselves to form a layer or deposit. To
be deposited material is taken, under the dust form, until a torch that arange enthalpy for melt it.

Characteristics of the coverings, as porosity, crystalline structure, roughness, cohesion and
tack are related basically to the effect of the interaction of the dust with the torch. The
characteristics of deposition of the plasma spray process allow that the coverings of the titanium
aloys form atitanium oxide film in the surface of the covering of the TiO, type.

The aim of this work is to contribute for one better agreement and confirmation of the
parameters adjusted for make this surface better, through the process plasma spray, so that it have
afavorable morphology the osseointegration.

The samples had been blasting with white aluminum oxide, coated for the process of
plasma spray with Ti CP and one of the sides, of all the samples, beyond the covering had a
posterior superficial blasting with glass spheres. Half of the samples had had preheating.

They had been observed through electronic microscopy of sweepings, the technique for
the verification of the superficial mechanical properties was the nanoindentation and for the
verification of the phases in the material the diffraction of rays-x was carried through.

The samples had been left in solution SBF for 30 days, for the verification of the
bioactivity of the surface. Rutilo was evidenced the oxide presence of Ti in the phase, had an



increase in the roughness surface and an modification in the morphology of Ti CP coated with Ti

CP. E the bioactivity test suggests a bioactive behavior of the sample.
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1 Introducdo

7

Quando um osso é fraturado, perde sua continuidade estrutural. Isso o torna
mecanicamente comprometido, pois € incapaz de suportar qualquer carga[l]. Nas décadas
passadas, 0 melhor tratamento para as fraturas consistia em: alivio da dor, imobilizagdo externa
(gessada) e repouso prolongado. Essa abordagem terapéutica focava, primordiamente, a
consolidacéo 0ssea [2,3].

Porém sabe-se que a meta dos tratamentos das fraturas é a restauracdo da funcdo
locomotora e ndo somente a unido 6ssea, visto que , apesar das fraturas cicatrizarem com a
utilizacdo de métodos conservadores ( ndo operatérios), a falta de habilidade para um correto
direcionamento dos fragmentos 0sseos e dos tecidos adjacentes, provoca complicacbes como a
Ma&-unido ou a ndo-unido fragmentaria.

Para que esta uni&o interfragmentéria seja eficiente na restauragdo da continuidade 6ssea é
preciso que a fixagdo interna, a osteossintese, sgja estavel. Dessa forma, 0s atuais métodos de
tratamento proporcionam alinhamento e estabilizacdo dos fragmentos, enquanto permitem a
funcdo, a mobilizagdo articular e o suporte precoce de carga, ou sgja, permitem relativa
independéncia funcional [4,5].

Para garantir esta unido interfragmentéria, com consequiente independéncia funcional, é
necessario 0 uso de implantes. Estes implantes sdo usados na prética cirargica no formato de fios
de sutura, placas, parafusos, dentre outros [6].

Os metais possuem vantagens em relagdo aos polimeros e ceramicas, por possuirem maior
resisténcia a corrosdo, principa mente quando usado por longos periodos. Também sdo freqlentes
como componentes de implantes devido as suas caracteristicas mecéanicas superiores. Estes
reproduzem as fungdes de suporte e proteco que 0 0SS0 exerce, engquanto esse cicatriza, remolda-
seecresce[2,3]

Com BR?NEMARK et al iniciou-se um novo conceito de implantes osseointegrados com
eficacia clinica comprovada através de inimeros casos suportando proteses em plena fungdo por
longos periodos. Osseointegrados sdo implantes que originalmente foram definidos, como
aqueles capazes de recebes uma direta deposicdo 0ssea nas suas superficies e manté-la quando

em fung&o.



Ainda que o método de implantes osseointegrados ja tenha se consagrado como uma
previsivel possibilidade para a restauracdo das perdas Osseas, a motivagdo desta pesquisa é
contribuir para um melhor entendimento e confirmacdo de que determinadas superficies
possibilitam maior e mais répido contato 6sseo na fase de cicatrizac8o e contato 0sseo duradouro
guando em func¢édo, podera certamente contribuir para a otimizacdo da osseointegracéo [7].

Os metais e ligas metdlicas em uso corrente na préatica cirdrgica e ortopédicas podem ser
subdivididos em trés categorias. a o aco inoxidavel ( AISlI 316L e ASTM F 138), adeligaa
base de cromo-cobalto (vitallium) e as ligas de titénio (Ti) ( compostas ou de 90% Ti, 6% Al e
4% V ou 92,5% Ti, 5% Al e 2,5% Fe) [8].

O titnio ndo € de facil obtencdo, pois reage facilmente com o ar, oxigénio, niquel,
carbono e hidrogénio, em temperaturas elevadas. A baixas temperaturas, € inerte, em
conseguéncia da formagdo de uma pelicula de Oxido em sua superficie, o 6xido de titanio se
apresenta em estequiometrias variadas, como TizO, TiO, TizOz, TiO, Ti,O3 e TizOs, sendo o
mais estavel TiO,. A temperatura ambiente, ndo € afetado por substancias acidas ou alcalinas,
sendo assim ideal como composto de implantes no corpo humano [9].

Além disso, o implante de titanio apresentase com os tecidos adjacentes bem
vascularizados, confirmando sua ata bioatividade, maior flexibilidade, isto é um nenor médulo
de elasticidade, quando comparado com outros metais. Estes fatores associados podem melhorar
a osseointegracdo e a fixacdo mecéanica [10][11][12]

O implante de titanio também pode ser preparado como revestimento poroso, oferecendo
maior potencial para a fixagdo bioldgica, pois promove o incremento de érea de material de
implante em contato com o tecido adjacente [13].

O titénio e suas ligas sdo amplamente empregados na implantodontia e os resultados das
experiéncias clinicas comprovam que esses nateriais apresentam excelente biocompatibilidade.
Contudo existem ainda dividas quanto as propriedades fisicas dos implantes de titanio para se

obter uma biofixagdo adequada.[14]



N&o ha um padréo definido para a morfologia das superficies, caracteristica importante
uma vez que a integracdo Ossea é fortemente dependente da ligacdo das células com a superficie
do implante. Diferentes técnicas de tratamento de superficie dos implantes, em conjunto com um
protocolo cirdrgico bem aplicado, tem demonstrado um aumento no indice de osseointegracdo
dos mesmos,[7]

A especificidade do material nas interagdes do implante com os tecidos, deriva das
propriedades da superficie do implante (composicdo quimica, microtextura, grau de
contaminacdo, energia livre de superficie e resisténcia a corroséo).[ 15]

O tratamento da superficie cresce de importancia se considerarmos que todas as reagtes
priméarias que ocorrem na interface implante-0sso sdo dependentes da composi¢cdo quimica da
superficie e da sua morfologia (rugosidade, porosidade e salpicos). A rugosidade da superficie do
implante favorece a distribuicdo de tensdes, a retencdo dos implantes no 0sso, e a resposta
celular. Inclusive um aumento na resposta 6ssea e na resisténcia da interface implante-osso sendo
relatado um crescimento do trabeculado 6sseo perpendicular a superficie rugosa do implante.[15]

Com o intuito de melhorar os ja expressivos percentuals de sucesso clinico dos implantes
alguns estudos sugeriram, entre outras alteracOes, a possibilidade de aumento da deposicéo de
matriz calcificada sobre a superficie, bem como uma maior velocidade neste processo de
deposicdo. Portanto a modificagdo da topografia superficial dos implantes apresentouse como
um promissor auxiliar na busca destes objetivos [16].

Superficies com maior grau de rugosidade demonstraram em observacfes in vitro e in
vivo a capacidade de induzir uma formagdo Ossea em maior volume e velocidade quando
comparadas a superficies com menor grau de rugosidade. O tratamento influencia em 40% o
sucesso da cirurgia, ficando o restante por conta da técnica cirargica empregada[7].

Existem vérias técnicas para dterar a superficie do titdnio de modo a aumentar a sua
bioatividade, Dentre estas técnicas pode-se destacar a técnica de aspersdo térmica por plasma
spray, que foi utilizada por SILVA, J.C. 2006 e por BORSARI, et al., 2005, que mostraram que €
possivel obter uma superficie rugosa no revestimento, que favorece o molhamento do fluxo

sanguineo e com isso uma melhor osseointegracdo [17].



Entretanto ndo existe um padrdo definido para a morfologia desta superficie, nem para a
obtencdo da mesma, 1ogo o objetivo deste trabalho € buscar um parédmetro adequados para uma
otimizacdo da superficie de titanio, de implantes ortopédicos, através do processo plasma soray
para que possua uma morfologia favorével a osseointegracdo. Para atingir este objetivo foram

desenvolvidas as seguintes atividades:
Foram preparadas amostras de titanio comercialmente puro (Ti CP) e em
seguida revestidas com Ti CP;
Todas as amostras tiveram um dos lados jateados com esferas de vidros
ap0s a deposi ¢éo do revestimento;
Algumas amostras foram colocadas na solugéo SFC (Kokubo) por 30
dias,
Foi redizado o estudo das amostras, verificando as transformagoes
ocorridas durante o processo.
A estrutura desta dissertacéo esta apresentada da seguinte forma:
Primeiramente, no capitulo 2, sera feita uma breve revisdo bibliogréfica sobre o titanio e
suas ligas, biomateriais, osseointegracdo, tratamentos de superficie e aspersdo térmica.
No capitulo 3 sera apresentada a metodologia utilizada para a preparagdo, andlise e
caracterizac8o das amostras.
Os resultados obtidos, sobre a morfologia e estrutura encontrada, seréo apresentados e

discutidos no capitulo 4.
Finalmente, as conclusdes do trabalho seréo apresentadas no capitulo 5.



2 2.RevisdodeLiteratura
Este capitulo aborda algumas propriedades estruturais e mecanicas do titanio em seu
estado natural, na composi¢ao de ligas e como revestimento. Descreve também o processo de

deposicao de titanio por aspersdo térmica.

2.1 Titanio esuasligas.

Considerado um material raro logo apds o seu descobrimento, o titanio tornou-se um dos
metais mais importantes na industria hoje em dia. Quimicamente € um elemento de transi¢éo,
com peso atdbmico 47,9 g/mol e nimero atémico 22. Algumas propriedades fisicas estéo
representadas na Tabela 1[18]. E um material de baixa densidade e elevada resisténcia & corroso.
Com a adicdo de elementos endurecedores de liga, eleva-se substancialmente a sua resisténcia
mecanica. A resisténcia a corrosao € baseada na formacdo de um Oxido estével que funciona
como uma camada protetora. Este comportamento passivo faz com que o metal possua uma
ampla gama de usos em equipamentos de processamento quimico, implantes cirdrgicos e

aparelhos protéticog 19].

Tabela 1. Propriedades fisicas do elemento titanio[18].

PROPRIEDADE VALOR
Numero Atémico 22
Massa Atémica (g/mol) 47,9
Densidade (g/cnt) 4,51
Temperatura de Fusdo (°C) 1668
Temperatura de Ebulicéo (°C) 3260
Temperatura de Mudanca de Fase (°C) 882,5
Cosficiente de Expanslﬂ) Térmica,a 20°C, 8,4 x 107®
(K™
Condutividade Térmica (W/mK) 19,2
Mddulo elastico, e, (GPa) 105




As propriedades fisicas do titanio puro comercialmente puro (CP) podem variar de acordo
com o grau de impureza de elementos, tais como: oxigénio, ferro, nitrogénio, carbono e
hidrogénio sendo classificado em quatro diferentes tipos, de acordo com os tragos dos el ementos

considerados como impurezas, como indicado na Tabela2 [7].

Tabela 2. Classificago do titénio em funcdo dos teores de impurezag 7].

Vaor Minimo das Propriedades do Ti, de acordo com o grau de pureza (%)

Tipo Limites Maximos de impurezas (%) Resisténciaa Tracdo Alongamento
N [Fe [O |C H (MPa) (%)

Graul [0,03 |0,20 |0,28 |0,20 0,01 240 24

Grau2 |0,03 (030 |0,25 [0,10 0,01 340 20

Grau3 [0,05 |0,30 [0,35 |0,20 0,01 450 18

Grau4 |0,05 (030 |040 (0,10 0,01 550 15

O titanio possui duas formas cristalograficas. Quando em temperatura ambiente, o titanio
comercialmente puro tem forma hexagonal densamente agrupada (hcp), que corresponde a
estrutura cristalina da fase alfa (a ). Acima da temperatura de 883°C o titanio passa para forma
cubica de corpo centrado (ccc) conhecida como fase beta ( 3 ). Estas estruturas estdo

esquemati camente representadas na figura 1 [19].
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Figura 1. Estrutura cristalografica do titanio CP [19].

A manipulacdo destas variagBes metal ogréficas durante a adi¢do de outros metais para a
formagéo de ligas e do processamento termomecanico é a base para o desenvolvimento de uma
grande série de propriedades [2]. As ligas de titanio podem ser classificadas com ligas a ,
préximas a a , ligas a + B , metaestavel 3 e estavel B, dependendo da microestrutura a
temperatura ambiente. [18].

Os elementos de liga para o titanio podem ser divididos em trés categorias.

(1) aestabilizadores, como, Al, O, N, C;

(2 Restabilizadores, como, Mo, V, Nb, Ta, Fe, W, Cr, Si, Co, Mn, H;

(3) neutros, como, Zr.

As ligas a e prdximas de a s8o geramente ndo tratadas termicamente e soldaveis,
apresentam superior resisténcia a corrosdo, boa tenacidade ao dobramento e boa resisténcia ao
escoamento em altas temperaturas. Por outros lado as ligas a + [3 réo possuem boa resisténcia ao
escoamento em altas temperaturas, mas possuem boas propriedades para a conformagéo plastica
S0 tratadas termicamente para um moderado acréscimo de resisténcia mecanica. As ligas 3

possuem um baixo médulo elastico e uma superior resisténcia a corrosdo [20][21].



Dentre as ligas citadas as mais importantes e amplamente utilizadas séo asligasa+ 3, e
dentre elas ocupando 60% do mercado estaa Ti —Al 6% - V 4%.

Essa classe de ligas de titnio contém um ou mais elementos R estabilizantes em
quantidade suficiente para permitir a retencdo de porcdes consideraveis de fase 3 em temperatura
ambiente, resultando em uma estruturaa + 3.

Ela pode ser prontamente soldada, forjada e usinada, e é disponivel em uma ampla
variedade de produtos fabricados. A presenca de duas fases ( a + 3) provoca, um aumento

consideravel do limite de ruptura desta liga, que se apresenta duplicado em relagdo ao titanio
puro [19].

Tabela 3. Aplicages tipicas das ligas a+ R de titénio [19].

Composicao Condicoes AplicacOes Tipicas
Biomateriais, motores de
Reaguecido, solubilizado e jatos; turbinase
Ti —Al6% - V4% envelhecido compressores de aeronaves;

componentes criogénicos;
equipamentos de artilharia.
Vasos criogénicos de alta
Ti —Al6% - V4% (baixo O3) Reaguecido pressdo que operam abaixo
de —195,56 °C.
Motores a jato; componentes
Ti— Al6% - V6% - Sn 2% | Reaquecido, solubilizadoe | de artilharia; responde bem

envelhecido ao tratamento térmico; boa
trabal habilidade.
Partes para motores a jato par
Ti —Al7% - M04% Solubilizado e envelhecido | aoperagcdo em temperaturas

acimade 426,67 °C; partes
forjadas para missais.

O aumento do uso do titanio e suas ligas como biomateriais deve-se a0 seu baixo modulo
eléstico, superior biocompatibilidade e boa resisténcia a corrosdo quando comparado a0 aco
inoxidavel e ligas a base de cobato que também possuem aplicagdes médicas, cirlrgicas e
odontol égicas. Estas propriedades levaram a introducéo da ligasa ( Ti CP) edaligaa+ B ( Ti —

Al6% - V4%) na &rea biomédica. Suas aplicagdes sdo feitas de acordo com as necessidades
biomédicas e funcionais [18].



2.2 Biomateriais

O termo biomaterial foi definido como : “Quaquer substéncia (outra que ndo droga) ou
combinacdo de substancias, sintética ou natural em origem, que possa ser usada por um periodo
de tempo, completa ou parciamente como parte de um sistema que trate, aumente ou substitua
qualquer tecido, 6rgéo ou funcdo do corpo” (HELMUS E TWEDEN, 1995).

Os biomateriais devem ser isentos de produzir qualquer resposta bioldgica adversa local ou
sstémica, ou sga o materia deve ser ndo-toxico, ndo-carcinogénico, ndo-antigénico e nao-
mutagénico. Em aplicacbes sanglineas, eles devem também ser ndo-trombogénicos. As
complicagdes oriundas dos dispositivos implantados iréo variar de acordo com a sua aplicacéo.
Por exemplo, infeccBes e biodegradacéo irdo afetar dispositivos que tém aplicagdes de longa
duracdo como proéteses permanentes e vavulas cardiacas [22].

O critério de selecdo de biomateriais € baseado principalmente na aplicacéo a que se destinam. A
selecdo do material a ser utilizado deve levar em consideraco as propriedades fisicas, quimicas e

mecanicas do materia [22]. As principais propriedades que devem ser |evadas em conta s8o:

Resisténcia: aplicacfes que requerem alta resisténcia incluem enxertos de veia aorta,
vélvulas cardiacas, balGes de angioplastia e implantes odontoldgicos e ortopédicos.

Alguns desses dispositivos requerem propriedades bastante especificas,

Modulo de easticidade, torsdo ou flexdo: o médulo de torsdo e de flexdo é de interesse
para materiais como catéteres, que podem sofrer torque e fazer percursos tortuosos dentro
dos vasos. Muitos elastdmeros devem ter capacidade de se alongar com baixa carga, 10go,

devem ter baixo mdédulo de torsdo, flexdo ou elasticidade.

Fadiga: os dispositivos que devem suportar esforcos ciclicos sem permitir propagacéo de
trinca sG0 em sua maioria feitos de poliuretano, poliéster e metais em geral. Esses
dispositivos funcionam em sua maioria como implantes ortopédicos, odontoldgicos e

cardiovasculares.
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Rugosidade: em aplicacdes onde é desgjado baixo atrito, como em implantes de juntas
ortopédicas, utilizamse materiais com acabamentos espelhados. Quando se desga uma
integracdo tecido-implante, como em implantes endoOsseos, é desgada uma ata
rugosidade.

Absorcdo de &gua: alguns materiais sofrem mudangas draméticas em sua resisténcia a
tracdo, a fadiga, a fluéncia, em seu médulo de elastcidade, torsdo ou flexdo quando
ligeiramente umedecidos. A degradacdo também € afetada pela absorcéo de agua
materiais hidrofilicos tendem a se degradar do interior para a superficie enquanto
materiais hidrofobicos tendem ater primeiramente suas superficies degradadas.

Bioestabilidade: dispositivos como fios de sutura e liberadores de drogas devem ter sua

degradacéo controlada, enquanto implantes permanentes devem ser estaveis.

Bioatividade: o termo refere-se a propriedade inerente a alguns materiais de participarem
em reacOes bioldgicas especificas. Camadas bioativas podem ser formadas a partir de
moléculas que previnem coagulo sangliineo ou iniciam a degradacdo enzimética de um
trombo. Algumas superficies negativamente carregadas iniciam a degradacdo de
componentes complementares com 0 potencial para menores efeitos colaterais para
tratamentos como didlise. A hidroxiapatita € muito utilizada como recobrimento para
implantes endodsseos. Essa camada constitui uma superficie bioativa para 0 ancoramento

de 0sso neoformado.

Esterilizagdo: o método de esterilizac8o utilizado pode aterar 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.

Os tecidos comportamse de forma diferente quando em contato com materiais diferentes,

promovendo respostas diversas, algumas desgjdveis e outras ndo, motivo pelo qual a selecéo do
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material deve ser criteriosa [7]. Os biomateriais, estes podem ser classificados em materiais

bioinertes, bioreativos e bioativos[22].

Materiais Bioinertes

Estes materiais ndo induzem resposta loca do sistema imunoldgico, mas tendem a ser
envolvidos por uma capsula fibrosa isolando-se do meio biologico [23].
S80 materiais inertes nos tecidos, ou sga, a pelicula de oxido em contato com o tecido é
praticamente insolivel [23]. E dessa inércia bioldgica da superficie oxidada que resulta a
propriedade de biocompatibilidade [24].
S80 menos suscetiveis a causar uma reacdo biologica adversa devido a sua estabilidade quimica
em comparagdo com outros materiais. Como exemplos, pode-se citar: carbono, aumina e
zirconia[24].
As cerémicas sd0 quimicamente muito estaveis e, portanto, muito pouco provaveis de ter uma
resposta biolégica adversa. As ceramicas bioinertes mais empregadas como biomateriais sdo:

cerdmicas a base de carbono, alumina e zircénia [22].

M ateriais Bior eativos

S80 materiais que em contato com o0 ar, a agua ou qualquer outro eletrdlito forma uma
camada de 6xido espontaneamente na sua superficie [25]. A biocompatibilidade dos metais e
ligas é baseada na formacdo de uma camada fina e aderente de Oxido estavel. Cada classe de
metal deve ter sua composicdo quimica bem controlada a fim de que ndo haga degradacéo
quimica da camada de 6xido nem das propriedades mecanicas do metal ou liga metdlica. Os
principais metais utilizados como biomateriais séo divididos em trés classes: ligas ferrosas (agos
inoxidaveis), ligas a base de cobato e ligas a base de titdnio. Os metais classificados como
bioreativos ficam no limite entre os materiais bioinertes e os bioativos. Esses metais adquirem
bioatividade apds um tratamento de ativagdo de superficie do seu éxido. S&o eles o titanio, o
niobio e o tantalo[22].

Os metais utilizados em ortopedia e em implantodontia dominam classe de materiais. No
entanto, a maioria dos biomateriais metalicos ndo € bioreativa, ficando mais préxima a classe dos

materiais bioinertes [22].



12

M ateriais Bioativos

A introducéo do conceito da bioatividade originou a classe dos materiais bioativos.O
termo bioatividade € definido como sendo a propriedade de formar tecido sobre a superficie de
um biomaterial e estabelecer uma interface capaz de suportar cargas funcionais. A
biocompatibilidade de um material para implante é 6tima se o material proporciona a formacéo
de tecidos normais na sua superficie e, adicionamente, se ele estabelece uma interface continua
capaz de suportar as cargas que normamente ocorrem no local da implantacéo [24]. Materiais
bioativos sdo aqueles que induzem uma resposta especifica na interface implante-tecido,
permitindo uma melhor ligagcdo entre o material e o tecido vivo. A interagdo entre implante-tecido
ocorre com a auséncia da camada fibrosa
Quando estdo em contato com o tecido ésseo, 0s materiais bioativos formam uma camada de
apatita biol ogicamente ativa sobre sua superficie, e ligam se ao tecido através desta camada. Este
€ o principal mecanismo de ligac&o entre um material artificial bioativo e o tecido 6sseo.[26]

Trés classes de materiais cer@micos parecem cumprir esse papel: vidros bioativos e vitro-
ceramicas, ceramicas de fosfato de cdlcio e compdsitos desses vidros e ceramicas com fases
inertes.[22]
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2.3 Osseointegracao

O termo osseointegracdo foi definido como sendo a ligagéo direta, ou sgja a auséncia de uma
camada fibrosa em torno do 0sso, estrutural e funcional entre osso ordenado e vivo e a superficie
de um implante sujeito a cargas funcionais, como observado na figura 2 [27]. Hoje em dia, a
osseointegracdo € definida como uma ligagcdo quimica e fisico-quimica entra o implante e o
0Ss0.[28]

# . “- ;ﬂ| Tecido Osseo
hox >y S L0
L AYH

Superficie do implante

Figura 2. Esquemailugtrativo daforma(;ao do tecido dsseo em torno do implante [7].

Na Figura 2 pode-se observar na parte inferior a superficie do implante que est4 fazendo uma
ancoragem direta com tecido 6sseo, sem a presenca de tecidos conjuntivos nainterface implante-
tecido.

A topografia e a rugosidade da superficie sGo consideradas de extrema importéncia para a
osseointegracdo. A rugosidade da superficie em particular tem influéncia direta no ancoramento
das células 6sseas e consequientemente na sua proliferacdo no material, segundo CURTIS, A. et a
(1997), alargura, a profundidade e a quantidade de sulcos s&o considerados fatores determinantes
para uma reacdo positiva e orientacdo das células no substrato. [17]. Células Gsseas aderem se
mais facilmente a superficies rugosas e aparecem de maneira diferenciada quando comparadas

com a morfologia de uma matriz extracelular [29].
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A Figura 3 mostra um exemplo de osseointegracdo completa. O primeiro tecido a entrar
em contato com o implante é o sangue, cujo volume envolvendo o implante vai variar em funcéo
da geometria do implante e do sitio cirargico. O coagulo sofrera uma série de eventos biol 6gicos
que terminardo na formagéo de tecido 6sseo ao redor do implante. O implante entrard em contato
com percentagens varidveis de 0sso cortical, 0sso trabecular e medula 6ssea. Algumas é&reas
estardo comprimindo o tecido 0sse0 enquanto outras estardo em contato com sangue e uma
variedade de células. Essa caracteristica aponta para o fato de haver na verdade varias interfaces

com o implante[30].

Figura 3. Exemplo de osseointegracdo completa em torno de um implante [3].

Recentes estudos indicam que modificagdes nas superficies dos implantes de titénio tem
aumentado o contato entre 0 0sso e 0 implante 0 que ajuda a osseointegracdo. [31] Modificagdes
na superficie atuam em diferentes estagio da osseointegracdo, incluindo na diferenciacéo das
células presentes na interface 0sso implantes imediatamente apds a implantacdo cirdrgica, bem

como na quantidade de matriz 0ssea calcificada na superficie do implante.[32]
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A rugosidade tem fundamental importancia nos primeiros estégios da vascularizagéo do
tecido, que se forma em torno do implante imediatamente ap0s a cirurgia. Ela é responsavel pelo
parémetros de migracdo, alinhamento, orientacdo, adesdo, crescimento das proteinas e das

funcdes celulares [33].

2.4 Tratamentosde Superficie.

Meétodos comuns de modificacBes mecanicas de superficie tais como usinagem, retificagao,
polimento e jateamento envolvem tratamentos fisicos de transformacdo ou deformacdo mecéanica
ou ainda remocdo de materiais da superficie [34].

O objetivo das modificagbes mecanicas € obter uma superficie com topografia e rugosidades
especificas, remover contaminacfes superficials, €/ou aumentar a aderéncia dos tratamentos que
serdo feitos posteriormente [35].

Durante alguns processos de modificacdo de superficie, como a aspersdo térmica e a deposicéo
através de vapor, reaces quimicas ndo ocorrem. Nestes casos a formacdo de uma camada na
superficie que foi modificada, como no caso do titénio, se deve a energia cinética, térmica e
el étrica transformadas durante o processo.

Os parametros adequados para uma superficie apropriada de implantes ainda ndo estéo bem
definidos na literatura. Assim novas técnicas de modificagdo de superficies vém sendo estudadas.
Estas técnicas produzem modificagdes fisico-quimicas e morfoldgicas. Os tratamentos podem ser
classificados de duas maneiras, subtracdo e adicéo.[36]

Os processos de subtragdo sdo agueles que retiram uma camada da superficie, incluem o
processo de jateamento de particulas, ataque quimico e mais recentemente a modificacéo a laser.
Tanto o0 processo de jateamento quanto o de ataque quimico, necessitam de neutralizadores para
remover e neutralizar os écidos e os Oxidos formados durante 0 processo, para que se possa
utilizar a superficie modificada em um meio organico. A maioria dos implantes comercializados
e classificados como hibridos tém suas superficies tratadas pelos dois processos, o de jateamento
e ataque quimico.[37]
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Os processo de adi¢do por sua vez, é caracterizado pela deposicdo de uma camada sobre a
superficie, podem produzir superficies porosas e rugosas, caracteristicas estas que influenciaréo
na camada de 6xido que ser produzida. Nestes casos um doa processos mais usados tem sido a
aspersao térmica, através do processo de plasma spray, que serve para revestir implantes com

titénio ou hidroxiapatita.[32]

2.4.1 Processos Quimicos

Tratamentos quimicos sdo utilizados para garantir ao implantes metdlico caracteristicas
tais como: limpeza e assepsia para 0 Seu uso em cirurgias, com eliminacdo de impurezas oriundas
do processo de fabricacdo; rugosidade adequada da superficie visando o aumento de
biocompatibilidade; obtencdo de uma camada homogénea regular de éxido de espessura variavel
sobre a sua superficie [39]. Dentre 0s processos quimicos podemos citar: o tratamento quimico,
tratamento eletroquimico (oxidagdo anddica), deposicdo por vapor quimico, Processo
biomimético, deposicéo sol gel e deposicdo por eletroforese.

a) Tratamento Quimico.

Os tratamentos quimicos para o titénio e suas ligas séo baseados nas reagdes que ocorrem
na interface do titanio e da solugdo, podem ser de duas maneiras. acalinos e &cidos.

Os alcalinos sdo tratamentos quimicos superficiais aos quais sdo submetidos o titanio e
suas ligas afim de que se torrem bioativos 39]. De acordo com KIM et a (1997), uma camada de
titanato de sodio (Na,TisO11) microporosa foi formada sobre o substrato titanio quando este foi
submetido a um tratamento com NaOH 5M a 60°C por 24 h e seguido de um tratamento térmico
a 600°C por 1h. Quando implantados, os metais tratados desta maneira estimulam a formagéo de
uma camada de apatita biologicamente ativa, através da qual eles estéo firmemente ligados e
integrados com 0 0sso. Este resultado foi verificado mergulhando-se o meta tratado numa
solucdo SBF (Simulated Body Fluid) [40][41].

Os tratamentos &cidos séo freqlientemente usados para remover 6xidos ou contaminagoes,
afim de se obter uma superficie limpa e uniforme. Normalmente uma combinacdo de &cidos €
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usada para se tratar previamente o titanio[42][43]. Segundo SITTIG et a (1999 a), o tratamento
por agente quimico HNOs-HF em placas de titanio comercialmente puro (Ti CP) desenvolve uma
microtopografia devido a diferentes velocidades de ataque de gréos e sub-gréos com diferentes
orientactes. O resultado é uma superficie relativamente suave [44], da qual os autores puderam
concluir, que a presenca do &cido fluoridrico nas solucgdes é essencial para a criacdo de pites, e
variando-se o0 tempo de atague e a composicao da solucéo € possivel se obter superficies com
caracteristicas variadas, isto €, com diferentes tamanhos de pites e rugosidades [39].

Estudos desenvolvidos por DINIZ et a (2000 @) mostraram a importancia do tratamento
com solucdes de 4% de HF e 8% de HO, em placas de ftitanio, que sofreram processo de
jateamento com alumina ( Al,O3) para a homogeneizacdo da superficie. Estas solucbes além de
retirar residuos de alumina que ficam incrustadas na superficie do substrato, promovem uma
suavizacdo da topografia [45], dém diso pode haver a formagdo de uma camada de TiF, na
superficie do meta que favorecem a osseointegracdo, quando implantes de titdnio com
superficies lisas, ndo rosqueados, com a camada de Oxido modificada com fluoreto eram
colocados em coelhos, um significativo aumento de retencdo no osso era observado apds
remocao por torque.

Andlises feitas por microscopia eletrénica de varredura revelaram que a superficie dos
implantes que sofreram fluoretacdo estava, apds sua retirada, parcial mente coberta por 0sso e que
este estava firmemente aderido na superficie dos implantes [39].
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b) Oxidagdo anddica

Na anodizacdo a superficie de um metal é transformada numa camada de 6xido,
através da passagem de corrente elétrica. Além de proteger o metal, a camada de 6xido formada
anodicamente se deixa tingir em muitas tonalidades diferentes. Esta relacéo entre cor e espessura
do &xido é fortemente ligada as condi¢gdes de anodizacdo e natureza do eletrdlito. Qualquer
mudanca num parametro pode modificar a coloracéo da superficie do 6xido. Diferentes cores sao
freqUentemente obtidas para mesmas espessuras, por exemplo, em eletrélitos distintos. Além do
fendbmeno de interferéncia da luz, a coloragcdo pode estar relacionada a estrutura cristalina do
filme: rutilo, broguita ou anatasio.

Uma célula el etroquimica € um dispositivo, no qual ocorrem reagdes de oxireducéo,
permitindo a interconversdo de energia elétrica e quimica. As células eletroquimicas podem ser
divididas em dois tipos: célula galvanica e célula eletrolitica. Numa célulagalvéanica o processo é
espontaneo, no qual o produto da reagdo quimica é um trabalho elétrico. Na célula eetrolitica o
processo ndo é espontaneo, no qual é utilizada energia el étrica para produzir uma reagdo quimica.

Um fenbmeno néo espontaneo provocado pela passagem de corrente elétrica € a eletrdlise.

Existem ainda dois modos diferentes de controle para realizac&o da oxidagéo numa célula
eletroliticas modos galvanostatico e potenciostatico. O primeiro refere-se a oxidacdo realizada
com aplicacdo de corrente (ou densidade de corrente) constante que passa através do circuito. Ao
contrario, quando o potencial aplicado entre os eletrodos da célula € mantido constante, dizemos
que 0 modo de oxidacdo € potenciostético [46].

O processo de formagdo e crescimento do filme de TiO2 por anodizacdo ainda ndo esta
completamente estabelecido. E um processo complexo que ndo envolve apenas o estudo do
tithnio e da natureza do eletrdlito. Outros pardmetros devem ser considerados, como a
concentracdo, a temperatura, a densidade de corrente aplicada (modo galvanostatico), tempo de
anodizacdo e a velocidade de agitacdo da solucéo[47].

O titénio é recoberto espontaneamente por um filme fino de TiO2 devido a sua alta
afinidade com o oxigénio, sendo a anodizacdo um processo eletroquimico utilizado para
aumentar a espessura do filme de oxido. A formagcdo da camada interna do filme de TiO2 em
elevados potenciais anddicos ocorre pela migracdo de ions (@-/OH- em direcdo a interface

metal/filme.
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Por outro lado, os ions Ti4+ origindrios do substrato de Ti migram para a interface
filme/eletrdlito formando a camada mais interna do filme anddico. Em geral, os 6xidos cristalinos
tém maior resistividade iGnica, e por esta razdo necessitam de campos el étricos mais altos do que
Oxidos amorfos. Entdo, a probabilidade de excitagdo de elétrons na banda de valéncia, originada
pela sobreposicdo de orbitais O 2 no filme de TiO2 cristalino, conduz a oxidac&o de ions O2-

para formar moléculas de O2 e posterior desenvolvimento de bolhas [48].

c) Deposicao por Vapor Quimico.(CVD)

E um processo que envolve reacBes quimicas entre componentes na fase gasosa e a
superficie da amostra, resultando numa deposicdo ndo vol&til e composta no substrato. Este
processo € muito interessante na producdo de microeletrénicos diversos ou para o revestimento
de objetos com geometria complexa. E muito usado também para modificar as propriedades
mecanicas e biologicas do titanio e suas ligag 18].

Devido suas 6timas propriedades mecénicas como a dureza, ductilidade a fratura, baixo
coeficiente de atrito, alta resisténcia quimica e varias possibilidades de revestimento a deposi¢cao
por vapor quimico de diamante tem uma indicagdo no campo biomédico [49]. A
biocompatibilidade do CVD de diamante foi investigada por Tang et a (1995), e se apresentou
tdo biocompativel quanto o titdnio e vendo sendo usado com bastante fregqiiéncia em implantes
biomedicos.

Na pratica o CVD de diamante absorve pequenas quantidades de fibrinogénio.
Experiéncias in vitro e in vivo com interacdes célula- material mostraram que a adesdo celular e a
ativacéo da superficie do CVD de diamante é menor do que a do titanio. Contudo, testes de
cultura utilizando osteoblastos, germinados em superficies de ligas de titdnio com e sem CVD de

diamante, mostraram ndo haver influéncia negativa no crescimento e na divisdo celular [50].
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d) Processo Biomimético.

Este método envolve nucleagéo e crescimento de cristais de apatitas semelhante ao 0sso
na superficie do metal a partir de solugbes idnicas, SBF (Simulated Body Fluid), proximas as
condicBes encontradas no plasma humano e temperatura ambiente (37° C) [39].

BARRERE (1999) descreve que 0 método biomimético em implantes de Ti6AI4V levou a
deposicdo de uma camada de apatita semelhante a0 0sso de 15 micrometros de espessura e
ANDRADE (1999) mostrou que € possivel obter por este método recobrimentos homogéneos e
sem trincas constituidos de uma mistura de hidroxiapatita e de apatita carbonatada. Uma grande
limitac&o do processo biomimético é o tempo necessario para a obtencdo do recobrimento que €

muito longo, cerca de 21 dias [51][52]

€) Deposicio Sol-Ge

Pode ser considerado como uma sintese por via Umida, onde os reagentes séo misturados
numa solugdo tal como uma suspensdo coloidal de particulas inorganicas, como acoxidos
metélicos ou outros precursores organicos [53]. Sol é a suspensao coloidal de particulas solidas
em um liquido, e gd é a substancia que contém o0 esqueleto sdlido que permanece
constantemente cercado pela fase liquida [54].

Os acoxidos metdlicos sdo a juncdo de um atomo de metal ou metal6ide e um elemento
‘acalino’. Normalmente o alcdxido é dissolvido em acool e hidrolizado com a adigdo de &gua.

O uso do processo Sol-Gel na area biomédica € recente, muitos revestimentos como o de
Oxido de titénio (TiO2), o fosfato de célcio (CaP) e a composicdo TiO, — CaP tem sido
preparados sobre o titanio e suas ligas para aplicagbes biomédicas usando o processo SolGel
[18].
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f) Deposicao por Eletroforese

E um processo coloidal onde corpos cerdmicos s3 formados diretamente a partir de uma
suspensdo coloidal sob um campo elétrico [46].0 principio desta técnica é que cargas fracas
presentes na particula da hidroxiapatita podem ser utilizadas para gerar 0 movimento dos
cristais de HA em direcéo ao anodo (titanio).

Neste processo ocorre a combinagdo de dois processos: a eletroforese, que € o movimento
de particulas carregadas em uma suspensdo sob a influéncia de um campo el étrico aplicado e a
deposicéo, que € a coagulacdo das particulas em uma massa densa. Os primeiros pesquisadores
a tentaram explicar o fenbmeno propuseram que a deposicdo é baseada no acUmulo de
particulas no eletrodo e verificaram também a necessidade de uma suspensdo estavel. As
particulas se depositam no eletrodo devido a pressdo exercida pelas particulas mais externas. As
particulas fracamente ligadas ao metal sdo entdo sinterizadas a fim de acancar maior densidade
e adesfo [39].

As vantagens do processo de eletroforese sd0: 0s revestimentos de materiais com
superficie porosa ou formas complexas serem nais uniformes, a composi¢cao da ceramica
inicial permanecer inalterada, poder ser realiza a baixas temperaturas e ter um curto tempo de
deposicéo [51,53]

2.4.2 Processos Fisicos

Estes processos tem como caracteristica a ndo ocorrencia de reagdes quimicas durarte o
processo de modificacdo da superficie. A formacdo de uma camada modificada, de filmes ou de
revestimentos € atribuida a energia térmica, cinética e eétrica que sdo utilizadas nesses
procedimentos, nos quais se incluem a deposicéo fisica de vapor (PVD) e a aspersdo térmica.

a) Deposicédo Fisica de Vapor.

Este processo se caracteriza pela dta densidade do revestimento, forte adesdo ao
substrato, formacdo de uma camada com multiplos componentes, poder ocorrer com baixa
temperatura do substrato entre outras inlmeras do revestimento e substrato. PVD inclui os

processos de evaporagdo, desintegracdo do catodo e el etrodeposicdo.[18]
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b) Aspersdo Térmica.

Através do processo de plasma pode-se produzir uma grande variedade de propriedades
de superficie, variando apenas alguns parametros experiementais como, a densidade de elétrons, a
energia e as variacOes das fungbes. A interagcdo entre o plasma e a superficie do metal ocorre
através de bombardeios smulténeos de uma espécie de plasma e transferéncia de caor. Esta
interacdo produz alguns defeitos na superficie, assim assim como algumas reacfes quimicas
controladas [ 38].

A Aspersdo Térmica (AT) consiste de um grupo de processos por meio dos quais se
deposita, sobre uma superficie previamente preparada, camadas de materias metédlicos ou ndo
metalicos. As principais caracteristicas da AT, no gue concerne ao aspecto tipico das camadas
depositadas, sd0 esguemati camente apresentadas na figura 4.

camata PAmCulas
=~

A, AT

1 CrCipam

P substrabo

Figura4. Caracteristicas daformagéo da camada depositada por AT.

Nos processos de AT, os materiais de deposicéo sdo fundidos ou aguecidos em uma fonte
de calor gerada no bico de uma pistola apropriada por meio de combustéo de gases, de arco
elétrico ou por plasma. Imediatamente apos a fusdo, o material finarmente atomizado é acelerado
por gases sob pressdo contra a superficie a ser revestida, atingindo-a no estado fundido ou
semifundido [55].
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Ao se chocarem contra a superficie as particulas achatam-se e aderem ao material base e
na sequiéncia sobre as particulas ja depositadas, originando assim, uma camada de estrutura tipica
e diferente de qualquer outra forma metalUrgica. Essas camadas sdo congtituidas de pegquenas
particulas achatadas em direcdo paradela ao substrato, com estrutura tipica lamelar contendo
inclusdo de Oxidos, vazios e porosidade [56].

Geralmente nos processos de AT de uso industrial, as disténcias de projegdo das particulas
variam de 100 até 300 mm e para se obter uma aderéncia adequada ao substrato, este deve ter um
bom grau de limpeza. Na AT a limpeza é feita através de jateamento abrasivo, obtendo-se assim,
limpeza e rugosidade que permitem o ancoramento mecanico das particulas no momento do
impacto [55].
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2.4.3 Processo de aspersdo térmica[AT] por Plasma Spray.

O desenvolvimento da industria aeroespacial abriu um campo extraordin&rio para a
utilizacdo dos revestimentos aplicados pelos processos de aspersdo térmica [AT], de forma
especia do processo Plasma Spray [PS].

A grande maioria dos materiais que se usam nos processosde AT por plasma nestas
aplicagdes sao 0s oxi-ceramicos e carbetos que exigem temperaturas para sua fuséo e
aquecimento muito acima daguel as obtidas nos processos a chama ou arco el étrico.

Por isto desenvolveuse o “Plasma’ que veio atender estas novas exigéncias. A0 mesmo
tempo, ele criou uma nova familia de materiais e técnicas de deposicdo para enorme gama de

aplicacOes industriais. Neste processo se utilizam materiais consumiveis exclusivamente sob a

forma de p6. Na Figura 05 observa se 0 sistema plasma spray.
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Figura5 - Sistema de aspersdo térmica por plasma spray [ 57 ].

Para se compreender melhor o processo de deposi¢do com plasma, convém uma breve
explicagéo dabase tedrica
Plasma é 0 nome dado a gases elevados a um nivel energético superior ao estado gasoso

normal. Gases comuns consistem de moléculas que, quando aquecidas, seguem as leis da fisica e
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termodinamica cléssicas, enquanto o plasma se comporta de acordo com leis proprias, o que lhe
valeu o titulo de quarto estado da matéria.

A elevacdo do nivel energético de gases di ou multi-atbmicos para plasma, processase
em dois estagios. Com alimentacdo de energia, temse inicialmente a dissociagdo da molécula
para atomos independentes. Continuando a alimentacdo de energia, temos uma elevacdo do nivel
energético proporcional a0 aumento da temperatura até chegarmos ao nivel onde a energia
alimentada causa a ionizagdo do atomo.

Isto significa que um ou mais elétrons sdo separados do é&omo, passando,
conseqlientemente, 0 gas a ser condutor de €eletricidade, tendo o elétron carga negativa e o resto
do &omo, carga positiva.

Submetendo-se um gés nobre ou mono atémico a0 mesmo processo, a sequéncia e
idéntica, com excecdo da dissociagdo da molécula. A energia necessaria para a dissociacéo e
ionizacdo do gés é liberada novamente quando ele se esfria e esta energia é utilizada para o
aguecimento e fusdo dos materiais a serem depositados. Na Figura 6 pode-se ver a energia

liberada por alguns desses gases.
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Figura 6 - Energia liberada na dissociacao de gases inertes [57]
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Comercialmente emprega-se 0 nitrogénio ou argbnio como gés primério para formacdo
do plasma. Um gés secundario, que costuma ser hidrogénio ou hélio, é adicionado para aumentar
0 nivel energético e avelocidade do plasma.

Em um equipamento para aspersdo térmica a plasma spray (PS) ocorre o seguinte (vide
Figura 7): Fazse passar uma corrente de gas ou mistura de gases através de um arco elétrico
anular que se forma entre um eletrodo central de tungsténio (catodo) e o arificio de um bico de
cobre (anodo). O gés € aquecido nesse arco elétrico, até temperaturas muito altas, bem acima do
gue se conseguiria na combustdo. A ionizacdo Se processa com este superaquecimento, dando
origem ao plasma.

Na saida do bico da pistola, aomos das moléculas dos gases diatdbmicos que foram
dissociadas na passagem pelo arco elétrico, relnem-se novamente para formar a molécula de gas,
gue é sua estrutura natural. Durante a recombinacdo dos aomos, € liberada a energia tomada
anteriormente no arco elétrico para a dissociacdo, criando-se uma zona de altissima temperatura,
onde injeta-se 0 pd que é fundido, superaguecido e acelerado com altas velocidades ao encontro
do substrato. O conteido de energia, temperatura e velocidade do jato de plasma é controlado
pelo tipo de bico empregado, pela corrente elétrica, pelo balanceamento da mistura de gases e

pelo fluxo destes gases.

Plasma Gas

I N

AR
, vl
Cétod (l. -eil?
L
I

=
Figura 7- Esquema em corte de uma pistola para aspersao térmica a plasma spray [57].



27

A corrente elétrica que alimenta o arco € fornecida por um retificador de corrente
continua e sua operacdo € controlada por um painel central que controla os fluxos de gases do
plasma e da &gua de refrigeracdo, bem como a seqiiéncia desses elementos para possibilitar a
conducdo do processo de forma confiavel e precisa[57].

A velocidade de saida das particulas pode atingir até 760 m/s, mais que o dobro da
velocidade do som no ar (Mach 2), as temperaturas atingidas pelas pistolas podem chegar a
20.000° C e a corrente € de aproximadamente 500 A. As espessuras de camadas possiveis de se
depositar situam-se entre 0,05 e 0,5 mm [58].

A dtissma velocidade imprimida as particulas produz elevada energia cinética que se
libera no instante do chogue com o substrato, resultando em excelente grau de adeséo da camada
ao materia base.

A resisténcia mecanica de um revestimento efetuado por AT depende da aderéncia entre a
camada e o substrato, bem como da coeséo entre as particulas depositadas. Trata-se de um
requisito essencial para 0 bom desempenho do revestimento, pois de nada adianta ter uma
camada com espessura ideal se a mesma ndo tem aderéncia suficiente [57].

Para garantir uma aderéncia adequada dos revestimentos ao substrato, permitir que as
particulas projetadas no momento do impacto fiquem totalmente aderidas e livre de impurezas
residuaisdeve-se ativar a superficie através de uma limpeza superficial.

A limpeza da superficie do meta é de fundamental importancia para melhorar a adeséo
entre 0 metal e o revestimento. Atualmente, ainda ndo € bem estabelecido o papel de alguns
contaminantes tais como os residuos de lubrificantes provenientes do processo de usinagem, na
biocompatibilidade do titanio, mesmo em pequenas concentragcdes. Um procedimento usado com
freqiéncia é a limpeza mecéanica por jateamento abrasivo, que tem como objetivo remover as
impurezas obtidas no processo de usinagem e a camada heterogénea de éxido. Além disso, este
tratamento aumenta a area de contato entre o implante e 0 0sso através do aumento da rugosidade
e/ou porosidade, favorecendo a retencéo dssea
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Para a aspersao térmica 0os mecanismos de aderéncia requerem o substrato limpo e isento
de qualquer contaminante. Os padrfes de limpezana AT sdo alcangados através dos processos de
jateamento abrasivos, que é 0 uso de particulas de materiais abrasivos em um equipamento que as
projetam até a superficie, este materiais podem ser por exemplo granalha de aco, de ferro ou
oxido de aluminio. As normas para a utilizagcdo deste procedimento, bem como as definic¢des dos
graus de corrosdo séo dadas pelas normas SIS 0559900/1967 e ABNT NBR 6405.[57]

A selecdo do abrasivo também € um fator importante, principalmente quando se esta
trabalhando com metais mais moles, tais como aluminio, ligas de magnésio ou zinco entre outros.
Dependendo do tamanho da peca e do material, o jateamento abrasivo pode provocar distor¢oes
ou mudancas dimensionais, para evitar este tipo de problemas e possivels contaminagdes, 0s
abrasivos devem ser selecionados de acordo com o tipo, o tamanho e o material do substrato.[59]

As superficies precisam sofrer um processo de texturizacao superficial antes da aplicacéo
do revestimento, em geral, esta texturizagdo j& € conseguida durante o processo de limpeza com
jateamento abrasivo. Esta etapa de texturizagdo é de extrema importancia, pois elaéum dos
principals requisitos para uma boa aderéncia do revestimento.[59]

Outros mecanismos, como tratamento mecénico pelo aumento da area interfacial
especifica entre o revestimento e o substrato, pelo aumento dos pontos de ancoramento e aumento
da &reainterfacial especifica, sdo também ativados através da rugosidade superficial.

O processo plasma spray permite projetar materiais, a altas temperaturas e velocidades,
sobre superficies de substratos onde eles se solidificam para formar uma camada ou depésito. O
material a ser depositado é levado, sob a forma de pd, até uma tocha que disponibiliza entalpia
para fundi-1o. A transferéncia de calor do recobrimento para o substrato ocorre a taxas da ordem
de 10° K/s [60]. Durante a interacéo particula-substrato resfriamento, solidificacéo e escoamento
de liquido sobre o substrato ocorrem simultaneamente. As atas temperaturas das tochas de
plasma spray e as dtas taxas de resfriamento durante o processo de recobrimento podem
promover aformagdo de fases amorfas.

Caracteristicas dos recobrimentos, como porosidade, estrutura cristalina, rugosidade,
coesdo e aderéncia estdo relacionadas fundamentalmente ao efeito da interacdo do pé com a
tocha, 0 que definird a estrutura do recobrimento. A estrutura do recobrimento por plasma spray

apresenta unidades de construcdo do deposito chamadas de lamelas [61]. V&rios tipos de lamelas
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podem ser formados, dependendo da velocidade e superaquecimento das particulas liquidas que
Ihes deram origem [62].

Os parametros do processo plasma spray (PS) influenciam na cristalinidade do
recobrimento na medida em que determinadas condi¢des de operacéo alteram a entalpia datocha,
produzindo substancia grau de fusdo das particulas do p6. Eles podem também causar
modificacdes nas condigdes de solidificacdo e resfriamento do recobrimento, que também afetam
a sua cristalinidade [62].

Essas sdo as principais caracteristicas que justificam a utilizagdo do processo plasma
spray para depositar titanio, sendo que é limitado o nimero de publicacdes que tratam do efeito
dos parametros do spray a plasma sobre caracteristicas estruturais de recobrimentos de titanio. As
caracteristicas de deposicdo do processo plasma spray permitem que os recobrimentos das ligas
de titanio formem um filme de 6xido de titénio na superficie do revestimento do tipo TiO,, que
atuar como uma barreira quimica para os ions lixiviados da superficie metdlica da liga, aém

deste 6xido ser um bom osseoindutor [62].
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3. Técnicasde Caracterizacdo

3.1 Microscopia Eletronica de Varredura e Espectr oscopia por Energia Dispersiva.

O equipamento de microscopia el etronica de varredura (MEV) consiste de uma fonte que gera
elétrons que sdo colimados ao passar por lentes eletromagnéticas, sendo focalizados em uma
regido muito peguena da amostra. Bobinas adequadamente colocadas promovem a varredura
desse feixe sobre a area da amostra a ser examinada. A interacdo feixe-amostra gera uma série de
sinais, como elétrons secundarios, por exemplo, que sdo captados por um detector. Apos a
amplificacdo, esse sina modula o brilho de um tubo de raios catédicos (TRC), que é varrido de
forma sincronizada com a varredura da superficie da amostra, gerando uma imagem ponto a
ponto da superficie examinada. A técnica é geramente utilizada para observacdo de amostras
espessas, Oou Sga, ndo transparentes a eétrons. A sua grande vantagem € sua excelente
profundidade de foco, que permite a obtencdo de imagens de superficies de fraturas ou
superficies irregulares com ata definicdo [39]. Por outro lado, a técnica ndo permite uma andise
guantitativa de topografia [63].

O MEV pode formar imagens a partir de diversos mecanismos de contraste. Os mais
utilizados sdo: contraste de niUmero atdmico (ou composicional) e o contraste topogréfico.

O contraste topografico € o mais utilizado no equipamento de MEV. Ele é proprio para
superficies que contem relevo, utilizando-se sinais produzidos pel os el étrons secundérios, que séo
el étrons com baixa energia oriundos da superficie da amostra permitindo visualizacdo de detalhes
topogréficos com elevada definicdo. No contraste por elétrons retroespalhados, os elétrons
coletados sd0 0s de maior energia, oriundos de uma profundidade maior da amostra e cuja
energia € altamente dependente do nimero atémico das espécies envolvidas, podendo ser usado
para identificar fases com composi¢des quimicas diferentes [39].

Os elementos quimicos presentes na amostra podem ser detectados e quantificados com o
acoplamento de um espectrometro por energia dispersiva (EDS — Energy Dispersive
Spoectroscopy). As amostras foram analisadas no MEV Scanning Electron Microscopes Philips
XL Series
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3.2 Difracdo de Raio— X

Este método faz uso dos raios-x de comprimentos de onda conhecidos para determinar os
espacamentos dos planos cristalinos desconhecidos .Os raios-X sdo ondas eletromagnéticas de
alta energia e pequeno comprimento de onda. Quando o feixe de raiosX atinge os &omos do
material a ser analisado, seus elétrons sdo acelerados e passam a reemitir radiacdo com a mesma
energia (mesmo comprimento de onda), porém em todas as direcBes. Se 0s atomos estiverem
num arranjo periodico, as ondas sofrerdo interferéncia, ou sgja, ocorre uma reflexdo apenas em
certos angulos de incidéncia e reflexdo. A Figura 8 mostra um esquema de raios- x difratados por

um arranjo periddico de atomos (cristal).[19]
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Figura8 — Interferéncia construtiva de feixes em planos atdmicos (CALLISTER,
2000).

O espahamento e a consequente difracdo de raiosX € um processo que pode ser
analisado em diferentes niveis. O mais simples deles, ha o espalhamento de raiosX por um
elétron. Este espahamento pode ser coerente ou incoerente. O espalhamento coerente trata-se de
uma colisdo elastica. Por outro lado, no espalhamento incoerente a energia € inelastica, ocorrendo

o Efeito Compton
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Para que ocorra uma interferéncia construtiva das ondas espalhadas € necessério

gue sgaobedecidaaLe de Bragg:
? =2d sn? (3.1)

onde ? é o comprimento de onda da radiacdo, d é a distancia interplanar e ? € o0 angulo de
incidéncia.[46]

Se fossem considerados apenas 0s aspectos geométricos na construcdo de um padréo de
difracdo, a intensidade dos picos deveria ser a mesma, pois ha interferéncia construtiva em todos
0s picos. Vérios aspectos fisicos interferem diretamente na intensidade, como o fator de
espalhamento atémico e a temperatura. Indiretamente algumas variaveis geomeétricas também
afetam a intensidade difratada, como o fator de Lorentz e o fator de polarizacéo.

O padrdo de difracéo € Unico para cadatipo de cristal. Dessa forma, é possivel descobrir a
estrutura cristalina de materiais por Difratometria de Raios-X (DRX). Um difratograma de um
material pode ser a superposicéo de dois ou mais padroes de difracdo. Dessa forma, para
descobrir que materiais formam uma determinada amostra, devemos testar simulagfes de
diferentes materiais até obtermos um padréo de difracdo que coincida com o da amostra na
posicdo e intensidade dos picos. Estas simulagdes sdo realizadas com programas computacionais
especificos.[38]

A técnica de difratometria de raios-x foi utilizada para verificar quais as fases presentes
no material. Os difratogamas sao do tipo ?-2? na geometria Bragg-Bretano. A radiacéo aplicada

foi de Cu (ka) com comprimento de onda de 1,54056 A.
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3.3 Rugosidade
Os parametros de rugosidade analisados foram os seguintes:

Ra— E a média aritmética dos valores absolutos das ordenadas de afastamento (yi), dos
pontos do perfil de rugosidade em relacdo a linha média, dentro do percurso de medicéo
(Im), Figura 9. Essa grandeza pode corresponder a altura de um retangulo, cuja érea €
igual a soma absoluta das areas delimitadas pelo perfil de rugosidade e pela linha média,

tendo por comprimento o percurso de medicdo (Im).

v +yd + . yn

= = [umy)

Fa =

Figura9 — llustracdo esquemética da medida Ra da rugosidade.
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Ry (ou Rt) — Corresponde a disténcia vertical entre 0 pico mais alto e o vale mais
profundo no comprimento de avdiacdo (Im), independentemente dos vaores de
rugosidade parcial (Zi). Na Figura 10, pode-se observar que o pico mais ato esta no
retdngulo Z1, e que o vale mais fundo encontra-se no retangulo Z3. Ambos configuram a

profundidade total da rugosidade Rt.

le

_ fn = n x fe

Fugosidade Rt Distancia entre pico mals alto e vale mas fundo.

Figura 10 — llustragéo esquemética da medida Ry da rugosidade.

Rz -Corresponde a média aritmética dos cinco valores de rugosidade parcia. Rugosidade
parcial (Z i) € a soma dos valores absolutos das ordenadas dos pontos de maior
afastamento, acima e abaixo da linha média, existentes no comprimento de amostragem
(cut off). Na representacdo grafica do perfil, esse valor corresponde a altura entre os

pontos maximo e minimo do perfil, no comprimento de amostragem (le). Ver Figura 11

i+ Za+Zz+ 24+ 25
5

™~ )
r r =
L |

_ _V«fﬂﬁ[_\ f\'\/fﬂmv.b:‘fu e O O

5

b fm fn
£t
Rugosidade parcial Z¢ para definir Rz.

Figura 11 — llustracdo esguematica da medida Rz da rugosidade.
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3.4 Indentagdo Instrumentada

A nanoindentagdo € um método simples baseado nas curvas de carga profundidade e no
conhecimento da fung¢do &rea que fornece a &rea da secéo transversal do penetrador como uma
funcéo da sua disténciaem relagdo a ponta. A érea projetada € estimada diretamente da funcdo da
forma da ponta. Os dados de descarregamento sdo analisados com o auxilio da teoria dos contatos
elésticos. Como ilustrado na Figura 12, numa superficie de um material penetrada por uma ponta
carregada com uma forca P, o indentador € dirigido para dentro do material resultando numa
profundidade de penetracdo h. Nessa profundidade ocorre deformacdo elastica e pléastica levando
a formagdo de uma impressdo, que € da forma do penetrador para qualquer profundidade de
contato, hc. Quando o penetrador € retirado, somente a porcéo eléstica do deslocamento é

recuperada.

Perfil da superficie apds a P
retirada deo calregamento
Forma do mdentador
Superficie micial
! N |
| T
- o —

* ~3 i
h

superficie sob
*— capgegzmento

Figura 12 - Esguema de uma secéo em dois momentos de uma penetracéo.

Grandezas como 0 médulo de elasticidade e a dureza sdo obtidos a partir de um ciclo
completo de aplicacdo e alivio de cargas. Outras propriedades importantes que podem ser
calculadas indiretamente sdo a tenacidade a fratura e a energia de adesdo. Durante a indentacéo, a
caga P e a profundidade de penetragdo h sdo registradas em fungdo do tempo, desse modo €
obtida a relacéo carga-profundidade.
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Um registro de experimento da indentacdo geramente consiste de um Unico ciclo de
carregamento-descarregamento. Quando o espécime € carregado a uma carga méxima Pmax, a
profundidade da indentacdo aumenta até um maximo h. Se ocorrer deformacdo pléastica, uma
curva diferente é seguida até o fina do descarregamento e a profundidade final ndo sera zero,
mas algum valor finito hf, devido adeformagéo plastica do material durante a indentacdo [64].

O mddulo de elasticidade do material (ES) pode ser calculado como segue:

E = @ + ( - Viz)g-l (3.2)

onde Ei e vi sGo 0 modulo de elasticidade e o coeficiente de Poisson para o indentador de
diamante (i), e Es e vs s80 os coeficientes do material de ensaio. Como 0 médulo de elasticidade
determinado diretamente da curva forca-profundidade de contato € um modulo misto Er),
composto pelo indentador e material testado, esta varidvel presente na Equacéo 3.2 pode ser

calculado pela seguinte férmula [64]:
s=-2 E /A (3.3)

A técnica de nanoindentacdo tem sido utilizada na caracterizagdo mecanicado titénio (MANTE
et al., 1999), e dos filmes de Oxido de titanio (SEO & KURATA, 2003).
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4. Materiais e Procedimentos

O materia utilizado neste estudo foi uma placa de titanio comercialmente puro ( Ti CP)
grau 1, utilizado como substrato revestido por titanio em po atraves de aspersdo térmica por
plasma spray, com objetivo de modificar as caracteristicas biofuncionais da placa. O substrato
é utilizado na forma de placas de titdnio comercialmente puro, recortadas de forma discéide
com 30 mm de didmetro e 4 mm de espessura. Os corpos de prova foram submetidos a
jateamento com Oxido de aluminio branco no substrato, de granulometria 30, ou sgja 600 pm
de didmetro médio, e esferas de vidros na superficie do revestimento, com granulometria 40
ou 425 pm de didmetro médio.

Foram preparados 8 corpos de prova, que foram analisados aos pares; 2 revestidos a uma
distancia de 50 cm, sem pré aguecimento; 2 revestidos com a distancia variando entre 10 e 50
cm e sem pré aguecimento; 2 revestidos a uma distancia de 50 cm e com pré aguecimento de
150°C; 2 revestidos com disténcia variando entre 10 e 50 cm e com pré aguecimento de
150°C. Todos os corpos de prova tiveram um dos lados somente revestido e outro lado
revestido e posteriormente jateado.

A caracterizacdo da morfologia do revestimento de Ti CP foi feita através da microscopia
eletronica de varredura e EDS, medidas de difracdo de raio-x para a observacdo das fases
presentes nestes materiais, medidas da rugosidade da superficie do implante, medidas do

maodulo el ésticidade e da nanodureza.
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4.1 Materiais

Neste trabalho foi utilizado titanio comercialmente puro (Ti CP) grau 1, em forma
discéide de 30 mm de didmetro e 4mm de espessura. A composi¢cdo quimica padréo do titanio
para uso medico € de 99,95%, no entanto alguns contaminantes podem encontrados, como pode

ser observado na Tabela 4:

Tabda4 — Camposicao quimica dos constituintes que contaminam o titanio (ASTM, 1998).

Composicao Quimica (% Peso)
Elemento Grau 1
Nitrogénio 0,03
Hidrogénio 0,015
Oxigénio 0,18
Carbono 0,10
Ferro 0,20

4.2 Procedimento de Aspersdo Térmica por Plasma Spray

Jateamento de substrato de Ti CP: faz-se necess&io 0 jateamento para garantir a
aderéncia necesséria do revestimento ao substrato e além disso desenhar a morfologia da
superficie do revestimento de Ti CP ap0s a aspersado térmica através do processo de plasma spray.

Pré-aquecimento: ndo é uma pratica normal quando se tem por objetivo um revestimento
com elevada porosidade, no entanto, o procedimento de deposicéo sera realizado em duas etapas
simultaneamente. Primeiramente a deposicdo do Ti € iniciada a uma distdncia minima para
assegurar a adequada aderéncia do revestimento de Ti CP ao substrato de Ti CP, que é facilitado

pelo pré-aquecimento.
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Na seguéncia a deposicdo continua a realizar-se a uma distancia maior, para promover um
revestimento poroso e com salpicos, para 0 qual o substrato (metal base + 12 camada de
revestimento de Ti) deve estar a elevada temperatura, para garantir que as camadas depositadas a
maior disténcia, formadas por poros e salpicos, atinjam adequada coesdo entre elas, com a
camada base e 0 substrato.

Jateamento com esferas de vidro: tem como objetivo eliminar impurezas do processo de
deposicdo, eliminar os salpicos de fraca aderéncia, otimizar a rugosidade do revestimento e
eliminar o filme de 6xido formado apds a deposicéo do titanio pelo processo PS. Atraves desse

procedi mento pretende-se obter uma morfologia adequada para uma répi da osseointegracao.

4.3 Preparacdo das amostras e aplicacéo do titanio pelo processo PS.

As amostras foram cortadas em forma de disco, pelo processo de eletro-erosdo, logo apos
foram submetidas a um jateamento abrasivo com Oxido de aluminio branco para obter uma
texturizagdo superficial antes da aplicagdo do revestimento e, garantir assim uma boa aderéncia
do revestimento com o substrato.

Apés o jateamento as amostras foram submetidas a deposicédo do titanio por aspersdo térmica
com plasma spray (PS) na empresa Revesteel em Pinhais - PR, de acordo a procedimento
elaborado no LABATSDEMEC/UFPR.

O materia utilizado para o revestimento foi pd de titénio 99,95 %Ti (grau 1).
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O equipamento utilizado para a deposicdo do titanio € METCO TYPE 10 MB Heavy Duty
Plasma Spray Gun com aimentacdo em forma de p0, os parametros selecionados apés testes

preliminares para o procedimento de deposi¢ao foram:

Bocal tipo 820

Disténcia datocha: 10 a50 cm.

Gés plasmalprotecdo: Ar/Ar.

Corrente: 300 A.

Potencial: 45 V.

Taxa de alimentac&o: 40/50g por minuto.

Velocidade de deposi¢ao: 30 cm por minuto.

Deslocamento da tocha no sentido paralelo aos corpos de prova: 30 cm
NUmero de passes: minimo 4 e maximo 8.

Pré-aguecimento: a 150°C

A corrente, 0 potencial e ataxa de alimentagdo, sdo parametros que foram selecionados em
funcdo da granulometria do po, temperatura de fusdo e distancia de aspersdo que sdo informados
pelo manual do equipamento.

Neste procedimento adotado também foi incluido o deslocamento da tocha no sentido
paralelo aos corpos de prova, que € de 30 cm, permitindo com isso que durante a deposicéo toda
aarea de aplicacdo de revestimento ficar baixo a protecéo do gas argbnio.

A Figura 13 mostra a tocha do processo PS, destacando-se em [a] a ponta da tocha de plasma
por onde é transferido o po de titdnio e, os hicos de resfriamento/protecdo em [b], onde
usualmente € utilizado ar comprimido, nitrogénio ou argbnio, para controlar 0 aguecimento das

pecas a serem revestidas.
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Figura13 - Tocha de aspersdo térmica a plasma spray [PS]

Nesse trabaho foi utilizado argbnio para garantir uma atmosfera inerte a amostra de titanio
durante a fusdo, a transferéncia e a deposicdo do revestimento. Somente apds a aplicacdo do
revestimento o corpo de prova fica exposto ao meio ambiente. Esta exposicdo ocorre na faixa de
500 a 550 °C, dando inicio entdo a fase de oxidac&o do titnio em atmosfera de ar a temperatura
ambiente.

Foram preparados 8 corpos de prova, que foram analisados aos pares:

2 revestidos a uma disténcia de 50 cm, sem pré agueci mento;
2 revestidos com a disténcia variando entre 10 e 50 cm e sem pré agueci mento;
2 revestidos a uma disténcia de 50 cm e com pré-aquecimento de 150°C;
2 revestidos com distancia variando entre 10 e 50 cm e com pré-aguecimento de
150°C.
Todos os corpos de prova tiveram um dos lados jateado com 6xido de aluminio branco e
revestido com Ti CP e outro lado jateado com Oxido de aluminio branco, revestido com Ti CP e

posteriormente jateado com esferas de vidro.
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Todos os corpos de prova tiveram um dos lados revestidos e outro lado revestido e
posteriormente jateado com esferas de vidro de 40 mesh ou 425 pm de didmetro médio, para
eliminar as impurezas do processo de deposicdo, eliminar os salpicos de fraca aderéncia e
otimizar a rugosidade do revestimento. Além disso, este procedimento foi adotado também para
eliminar a camada de Oxido de titanio superficial formado apés a aplicacdo do revestimento,
filme de 6xido que € formado instantaneamente ao ficar ao ar do meio ambiente na temperatura

ambiente.

4.4 Técnicas de medicdo etestes

Inicialmente o po de titanio foi caracterizado via microscopia eletronica de varredura para
adeterminacéo dos elementos constituintes do po.

A morfologia das superficies revestidas foi analisada usando a técnica de microscopia
eletronica de varredura e a composi¢éo do revestimento usando EDS.

Esta técnica se encontra extremamente correlacionada com a microscopia eletrénica de
varredura, sendo muito usada para a determinacdo dos elementos presentes, em volumes
micromeétricos, em filmes finos e superficies. Foi utilizado MEV Scanning Electron Microscopes
Philips XL, do LACTEC.

A técnica de difratometria de raios-x foi utilizada para verificar quais as fases presentes

no material. As medigBes foram realizadas no equipamento do Laboratdrio de Optica de Raios-X
e Instrumentacéo da UFPR. Os difratogramas sdo do tipo ?-2? na geometria Bragg-Bretano. A

radiac3o aplicadafoi de Cu (Ka) com comprimento de onda de 1,54056 A.

As rugosidades das amostras foram medidas no Laboratorio de Metrologia da PUC-PR,
utilizando-se para isso um rugosimetro Taylor Hobson, modelo Form Talysurf Series, tipo 50 i.
ApGs acomodacdo sobre a base, as amostras foram analisadas com apalpador esférico de
diamante de 2um de raio e amplitude de acdo e 1 mm; o curso de andise foi de 15 mm. Foram
analisadas 8 amostras de cada tipo de superficie de titanio no formato de pastilhas com didmetro

de 30 mm e espessura de 4 mm.
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Através da técnica de nanoindentagdo instrumentada determinouse a dureza e 0 modulo
de elasticidade do Ti CP pelo Método Oliver & Pharr. O equipamento usado foi o0 Nano Indenter
XP produzido pela MTS, do Lab. de Propriedades Mecénicas dos Sdlidos da UFPR. Utilizouse
uma ponta Berkovich 3 uma carga maxima de 40 gcom 8 carregamentos. Foram utilizadas 3
indentagdes em cada amostra para a analise.

Para os testes de bioatividade utilizou-se dois conjuntos de amostras cuja distancia entre
pistola e o corpo de prova foi de 50cm: um com pré agquecimento e outro sem pré aguecimento
Para essa etapa as amostras foram cortados em reténgulos de 1cm x 1,5 cm, totalizando 3
amostras de cada conjunto.

Estas amostras foram colocadas em um tubo de pléstico com 50 ml de solug&o simuladora
de fluido corpéreo (SBF). Esta é uma solugdo que visa reproduzir a concentragdo idnica do
plasma sanglineo, ou sgja, a por¢do acelular do tecido sangliineo. O pH do plasma sangliineo
varia entre 7,20 e 7,40, enquanto que o pH da solugdo SFC quando controlado € de 7,40. A
comparagao da composicdo idnica da solucdo SFC e do plasma sanguiineo esta descrita na Tabela
5. As amostras ficaram imersas nessa solucéo por 30 dias a (37+1)°C. Depois de retiradas do SBF
foram lavadas com &gua deionizada por 30 segundos (espirrando a &gua com um picete) e secas
na estufa a 40°C por 1dia.

Tabela 5 — Concentragdo idnica nominal da solugéo SFC em comparagéo com o
plasma sangiiineo humano (KOKUBO, 1991)

Concentracéo | 6nica/ mM

lons Plasma Sanguiineo | SFC (Kokubo)
Na’ 142,0 142,0

K™ 50 50

Mg® 15 1,5

Ca™ 25 2,5

cr 1030 147,8

HCOs 27,0 4,2

HPO,~ 10 1,0

S04~ 05 0,5




5. Resultados e Discussoes
5.1 Caracterizacdo do po de titanio.
AsFiguras 14 e 15 mostram as formas e as caracteristicas do p6 de titanio utilizado para

produzir os revestimentos a serem estudados.
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Figura 14 - Pés de titanio para revestimentos biocompative's. (a) ampliagdo de 100x; (b) ampliagéo de
200x.

(b)
Figura 15 - P6s de titanio para revestimentos biocompativeis.(d) ampliacdo de 500x; (b) ampliagdo de
500x.

Obsarva-se na Figura 14 que os pés sdo de forma angular com cantos vivos formando

uma superficie tipica do processo de moagem utilizado para fragmentar particulas maiores. Na
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Figura 15, observa-se com maior detalhe a superficie dos pos, onde € mostrado que os pés

ficam com trincas grandes e pequenas.

A forma e morfologia dos p6s devem facilitar seu aguecimento e fusdo no plasma do
processo plasma spray, no entanto, deve de dificultar seu escoamento nos dutos de

alimentacdo do pd até o plasma na tocha.

Na Figura 16 observa-se o EDS obtido no MEV e na Tabela 6 a quantidade dos

constituintes presentes.

d\dxMNedstusrtipo.spc
Label A:
Prst:None Lsec:19 10:59:53 7-6-6

TiKa

TiKb

okKa Alka

TiLa

1.00 2.00 3.00 400 500 G600 7.00 800 9.00 10.00
F3: 2365 CPs:1 Cnts : 2018 KeV : 4.54

Figura 16 - EDS obtido no MEV do p6 de titénio.

Tabela 6. Congtituintes presentes nos pos de titanio.

Elemento RaioMédio Peso (%) Peso Atdémico (%)
O 0,0 0.0 0,00
Al 0.0290 5,669 9,640
Ti 0.9710 94,331 90,360
Total 100,00 100,00 100,00

No gréafico da Figura 16 e na Tabela 6 podemos observar que o pd de titénio contém como
elemento contaminante o aluminio, o0 que caracteriza que o pd ndo estaria dentro dos requisitos

da norma ASTM, 1998, por ter o aluminio uma porcentagem mais elevada que o permitido
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para implantes médicos. Contudo esse mesmo po € utilizado em implantes comercializados e

tem apresentados bons resultados.

5.2 Caracterizacdo Microestrutural do Ti CP Revestido

5.2.1 MicrografiasEletronicasde Varredura

As Figuras 17 (a-¢) mostram as micrografias do Ti CP revestido com Ti CP pelo processo de
aspersdo térmica a plasma, sem pré-aguecimento, com uma distancia de 50 cm, entre a pistolae o

corpo de prova.

Acev 1Spot Magay -
20.0.kV 5.0 T
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Figura 17 - Micrografias eletrénicas do Ti CP revestido com Ti CP sem préaguecimento a distancia
de 50 cm: (a) vista geral com aumento de 100x (b) ampliacéo da regido anterior: aumento 500x (C)
ampliaco daregido anterior: aumento 1000x.

A Figura 17a mostra a micrografia onde é observado um revestimento no qua o p6 de
titanio ficou depositado na forma panqueca (splats) com pegquenos fragmentos, poros, salpicos
e morfologia irregular. Isto significa que os p6s de titanio de forma angular e com cantos
Vivos atingem o substrato de titanio na forma liquida ou em estado pastoso, para que durante
a etapa de transferéncia va solidificando e ao atingir o substrato de Titanio adquira forma
plana tipo panqueca. A Figura 17b mostra a mesma regido da Figura 17a, mas com um
aumento de 500x, onde fica melhor evidenciada a morfologia superficial com porosidade
interconectada, salpicos arredondados e sal pi cos alongados, fortemente aderidos.

Na Figura 17c témse um aumento de 1000x da mesma regido. Nesta micrografia fica
melhor evidenciado que alguns poros sdo interconectados (a). Na superficie observada temos
alguns salpicos e também particul as de titénio fragmentadas.

A presenca de poros conectados deve facilitar o fluxo sangliineo. Além disso, a presenca
de peguenos fragmentos, permite uma maior superficie exposta assm como os salpicos
contribui também com o efeito de molhamento do nesta superficie, facilitando a irrigacdo
sanguinea.
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As superficies obtidas e mostradas nas Figuras 17(a-c) demonstram a teoria considerada
por CURTIS et al (1997), de que as superficies que apresentam uma boa resposta biol6gica
s30 as que possuem sulcos em grande nimero, com diferentes profundidades e larguras.

As Figuras 18(a-c) mostram as micrografias do Ti CP revestido com Ti CP pelo processo
de aspersdo térmica a plasma com a distancia entre a pistola e a amostra variando entre 10 e

50 cm e sem pré-aguecimento.

(b)
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(c)
Figuras 18 - Micrografias eetrénicas do Ti CP revestido com Ti CP, sem pré-aquecimento e com a
disténcia variando de 10 a50 cm.: (a) vistageral com aumento de 100x (b) ampliagdo daregido
anterior: aumento 500x (¢) ampliacdo da regido anterior: aumento de 1000x.

A superficie apresentada na Figura 18a mostra a superficie do revestimento de titanio que foi
depositado variando a distancia de deposi¢do entre 10 cm e 50 cm, destacando-se que foi possivel
obter dois planos de deposi¢éo, um plano mais compacto com poros e poucos salpicos (a) e, outro
plano de elevada rugosidade, poroso, com muitos fragmentos e grandes vazios entre as particulas
maiores (b). Na figura destaca-se também que existe um segundo plano de maior rugosidade
com clara formacdo de poros e grandes vazios, entre as particulas maiores, caracterizando com
isso uma morfologia diferenciada a obtida nos revestimentos comerciais atualmente utilizados.

Na Figura 18b tém-se a mesma regido com um aumento de 500x, onde podemos observar
mais claramente que o plano mais compacto mantém uma superficie porosa interconectada, com
salpicos e superficie com fragmentos. Com o aumento de 1000x da Figura 18c confirma-se que a
porosidade € conectada com salpicos entre as camadas depositadas. I1sto € muito importante
porque morfologia apresenta-se muito favoravel para que o fluxo sanguineo escoe
facilmente pelos poros e vazios formados.

As morfologias apresentadas nas Figuras 18(ac) devem facilitar o efeito de molhamento
das células sangliineas e com isso melhorar a osseointegracéo o que também foi ressaltado por
SILVA, J.C.
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(b)

Figura19 — (a) micrografia eletrénicado Ti CP revestido com Ti CP, sem préaguecimento e com

distncia variando de 10 a 50 cm, com aumento de 100x(b) micrografiade um implante lemao com
aumento de 100x e (b) micrografia de um implante nacional com aumento de 200x.

Na Figura 19, temse um comparativo entre a micrografia, com aumento de 100x, de
uma amostra sem pré-aquecimento depositada com a distancia variando entre 10 e 50 cm,
Figura 19a, com a micrografia de um comercia aemdo com um aumento de 100x, Figura
19b e um nacional com um aumento de 200x, Figura 19c. Os implantes comerciais

apresentam visivelmente menos sal picos e poros, do que a superficies tratadas neste estudo.
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As Figuras 20(a-c) mostram as micrografias do Ti CP revestido com Ti CP pelo processo
de aspersdo térmica a plasma com uma distancia fixa de 50 cm, com pré-aquecimento e
posteriormente jateado com esferas de vidro.

1144 JATEARO
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Figura20 - Micrografias eetronicas do Ti CP revestido com Ti CP, com pré-aguecimento,

jateamento posterior e com a disténcia fixa de 50 cm. (g vistagera com aumento de 100x (b)
ampliacdo daregido anterior: aumento 500x (c) ampliacdo da regido anterior: aumento de 1000x

Observando a Figura 20a, com aumento de 100x, notamos uma morfologia semelhante as
micrografias das Figuras 17a e 18a, rugosa, com poros, sapicos em forma de goticulas
(fragmentos) na superficie. Sendo que nas particulas depositadas € formada pequenas
cavidades apds o jateamento com esferas de vidro. Estas pequenas cavidades representam
micro rugosidades, as que devem facilitar também o efeito de molhamento nas superficies

lisas, e ndo somente nos salpicos e poros.

Nas Figuras 20b e 20c témse um aumento de 500x e 1000x onde pode-se observar uma
morfologia diferenciada das demais micrografias, com uma reducdo do nimero de salpicos
decorrente do jateamento posterior realizado com esferas de vidro de granulometria 40 mesh
ou 425 um de diémetro médio. Este jateamento posterior permitiu eliminar as impurezas,
salpicos e fragmentos de fraca aderéncia, disponibilizando assim, logo apds a asperséo
térmica, uma superficie com morfologia livre de impurezas e de particulas fortemente

aderidas que ndo possam se desprender quando implantadas.

Outro objetivo do jateamento posterior € criar uma superficie com oxido de titanio, com

um oxido formado a temperatura ambiente, possivelmente do tipo TiO».
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A nova camada de éxido que é formada apds o jateamento € diferenciada da primeira,
pois ocorre a temperatura ambiente, enquanto a primeira foi formada logo apos a aspersdo
térmica, a que ocorre entre 500°C e 550°C.

Na atualidade ndo temos certeza que tipo de Oxido de titénio é o mais favoravel para
iniciar de forma mais rapida a osseointegracdo, portanto, o fato de existirem varios tipos de
Oxidos em uma mesma superficie possibilita vérios tipos de ligacdo entre o implante e o
organismo humano.

As Figuras 21(ac) mostram as micrografias do Ti revestido pelo processo PS com
distancia variando entre 10 e 50 cm, com pré-aguecimento e posteriormente jateado com

esferas de vidro.
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Figura 21 - Micrografias eetrénicas do Ti CP revestido com Ti CP, com pré aqueci mento, jateamento
posterior e com a disténcia variando de 10 a50 cm.: () vistageral com aumento de 100x (b)

ampliacéo daregido anterior: aumento 500x () ampliacdo da regido anterior: aumento de 1000x

Observando a Figura 21(a-c), notamos uma morfologia semelhante as micrografias das
Figuras 20(a-c), rugosa, com poros, salpicos em forma de goticulas (fragmentos) na superficie

e com micro rugosidades. Isto confirma o efeito benéfico do jateamento abrasivo com esferas
de vidro.
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Pode-se observar também que o efeito abrasivo das esferas de vidro atua independente da
morfologia obtida durante a aspersdo com PS, fornecendo com isso um recurso adicional para
otimizar a morfologia superficial dos revestimentos de titanio para implantes.

As amostras que tiveram pré-aquecimeto ndo apresentam diferencas morfol 6gicas quando
comparadas com as amostras que ndo tiveram pré-aquecimento. Contudo as amostras que
foram revestidas com a distancia variando entre 10 e 50 cm apresentaram dois planos de
deposi¢cdo, um plano mais compacto com poucos poros e salpicos e, outro plano de elevada
rugosidade, poroso, com muitos fragmentos e grandes vazios entre as particulas maiores, ao
contrario do revestimentos feitos com uma disténcia fixa de 50 cm onde foi observado um
plano apenas, rugoso, com poros e salpicos em forma de goticulas.

O jateamento posterior, com esferas de vidro, se mostrou eficaz na producdo das
microrugosidade, ou sgja, conferiu ao revestimento uma nova morfologia sem a ateracéo da

rugosidade inicial que foi conferida a amostra pelo revestimento.
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5.2.2 EDS ( Espectroscopia por Energia Dispersiva)

A Figura 22 mostra 0 EDS de uma amostra de Ti CP revestido com Ti CP, sem pré-
aguecimento e com uma distancia fixa de 50 cm entre a pistola e a amostra. Pode-se observar
a presenca de Ti e O, 0 que evidencia a presenca de Oxido, aém da presenca dos outros
elementos que sdo considerados impurezas, 0 C, o N e o Al. A presenca do aluminio é
justificada pela composi¢éo do p6 com o qua foi feita a aspersdo térmica.

No caso do N, sua presenca pode ser atribuida ao ar do meio ambiente que contém este
elemento que pode formar nitreto de titdnio, 0 que ndo seria recomendavel para a
osseointegracdo. A presenca de carbono pode-se atribuir também como constituinte do ar, isto
pode ocorrer quando a aspersao térmica é realizada com elevada umidade do meio ambiente.
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Figura22 - EDS de Ti CP revestido sem pré-aguecimento e com distancia fixa de 50 cm.
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A Figura 23 mostra o EDS de uma amostra revestida sem pré-aguecimento com a
distancia entre a pistola e a amostra variando entre 10 e 50 cm. Onde doserva-se somente a

presencade Ti e Al. Como na amostra anterior, o Al faz parte da composicéo do pé.

Tika

AlKa TiKh

.00 Z.00 300 A.00 LEN] LENI) L ENIT]) “.00
FS i 1266 CPS a2z Cnts 16 KoV i 0,13

Figura23 — EDSde Ti CP revestido com Ti CP sem pré-agquecimento e com distancia variando
entre 10 e 50 cm.

Na Figura 24 observa-se o0 EDS de uma amostra de Ti CP revestido com Ti CP a uma
distancia fixa de 50 cm, com préaquecimento e posteriormente jateado com esferas de vidro.
Fica evidenciada a presenca de Ti e O, 0 que caracteriza a formagédo de Oxido, assm como a
presenca de ele mentos contaminantes como 0 Na, 0 Si e 0 Al. A presencade Si pode-se atribuir a
gue no local de jateamento pode ter residuos de jateamento de outros materiais.
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Figura24 - EDS de Ti CP revestido com Ti CP com pré aquecimento e com distancia fixade 50
am.
O EDS de uma amostra de Ti CP revestido com Ti CP com uma distancia variando de 10

a 50 cm, entre a pistola e a amostra, com pré aquecimento e jateamento posterior, esta
representado na Figura 25. Onde observa-se a presenca de Ti e O possibilitando a formagéo de

oxido, assim como a presencado C, N, Al que sdo considerados el ementos contaminantes.
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Figura25 - EDS de Ti CP revestido com Ti CP com pré-aquecimento e com distancia variando

entre 10 e 50 cm.
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5.2.3 Difracdo de Raios-X

Para a andlise de difracdo de raios-x foram utilizadas amostras revestidas com distancia fixa,
ja que a distancia de revestimento ndo influencia nas fases formadas no material. Dentre as
amostras com disténcia fixa, foram selecionadas amo stras com e sem pré-aguecimento, para
saber se 0 pré-aquecimento infuenciou na formagdo das fases, e uma das faces de cada amostra
teve jateamanto posterior, uma vez gque este jateamento pode influenciar na formagdo da camanda
de 6xido.

As Figuras 26 e 27 mostram as fases presentes no revestimento feito pelo processo de
aspersao térmica a plasma com uma distancia 50 cm, entre a pistola e o corpo de prova, sem e
com pré-aquecimento, respectivamente.

Revestido s/ pré

160 i Ti - Titanio
i A
E R - Rutilo
140 <
120
100
<
=}
~ 80
[
< ]
© 60 )
3 1 -al - R
o) f R
= 40 - Ti &
c | J/ / _ g
20 A /Tl
0 4
-20 .

T T T T T T T
20 40 60 80 100 120
Angulo 2 teta (grau)

Figura26 - Fases presentesno Ti CP revestido com Ti CP sem pré aguecimento.
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Figura 27 - Fases presentes no Ti CP revestido com Ti CP com pré aguecimento

As Figuras 28 e 29 mostram as fases presentes no revestimento feito pelo processo de
aspersao térmicaa plasma com uma distancia de 50 cm, entre a pistola e o corpo de prova, sem e

com pré-aquecimento, e jateamento posterior, respectivamente
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Figura28 - Fases presentes no Ti CP revestido com TiCP sem pré aguecimento e com jateamento
posterior.
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Figura 29 - Fases presentes no TiCP revestido com TiCP com pré aguecimento e jateamento posterior.

AsFiguras 27, 28, 29 e 30 mostram os difratogramas de raio-x do Ti CP revestido com Ti CP
em todas as condicOes testadas, e em todas elas as fases evidenciadas foram ado Ti e ado Oxido
de titénio (TiO). Os picos mais intensos em todos os difratogramas estdo em torno de 40° e séo
referentes afase do Ti. Os picos mais proximos a 40° sdo referentes ao Oxido de titanio na fase de
rutilo. Segundo a literatura, SANTOS JUNIOR, EMANUEL (2005), a presenca dessa fase pode
significar grande habilidade de formac&o de apatita na superficie. A camada de apatita formanda
sobre a superficie de titanio facilita a ligagdo das células com o implante, segundo BAN, S. et al
(1993) e SENA, L.A. et al (2002).
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5.24 Medidasda Rugosidade
O resultado das medidas de rugosidade Ra, Ry e Rz ISO redizadas podem ser
observados na Tabela 7.

Asamostras 1, 2, 3 e 4 foram revestidas a uma distancia fixa de 50 cm. As amostras 3 e 4
tiveram pré-aguecimento a 150 °C, e as amostras 2 e 4 tiveram suas superficies jateadas apos
0 revestimento com esferas de vidro.

As amostras 5, 6, 7 e 8 foram revestidas com a disténcia variando entre 10 e 50 cm.
As amostras 7 e 8 tiveram pré-aquecimento a 150 °C, e as amostras 6 e 8 tiveram suas
superficies jateadas apOs o revestimento com esferas de vidro.
Tabela 7 - Resultados das medidas de Ra, Ry e Rz |SO.

Amostras Ra medio (MM) | Rymeadio (UM) | Rz ISOwmadio
1[50 cm] 31,86 200,3 171,42
2 [50 cm] + jateamento 32,88 201,44 184,4
3[50 cm] 30,55 179,11 167,04
4 [50 cm]+ jateamento 33,74 198,89 166,31
5[10e50cm] 35,81 219,80 185,60
6 [10 e 50 cm| + jateamento 34,70 202,96 181,56
7[10 e 50 cm] 31,07 205,62 177,37
8[10 e 50 cm] + jateamento 34,81 229,74 197,68

A Tabela 7 apresenta os dados das medidas Ra, Ry e Rz 1SO de rugosidade. A medida Ra
refere-se a valores absolutos das ordenadas de afastamento, sendo por este motivo a mais
utilizada para comparagdo com outros trabalhos. Os valores da medida Ry da rugosidade, que
corresponde a distancia entre o pico mais ato e o vale mais profundo no comprimento de
avaliacdo. Os vaores da medida Rz da rugosidade, que referem se a média aritmética dos cinco
valores da rugosidade parcial.

Dos resultados apresentados da medida Ra pode-se comentar que apds o0 jateamento com
esferas de vidro, mesmo que eliminando fragmentos e salpicos de fraca aderéncia, a rugosidade
aumenta proximo de 10%, o que deve ser atribuido a microrugosidade obtida.

Segundo BORSARI et al a rugosidade pode ser classificada como ultra alta para valores
de Ra~ 74 um, ata para valores de Ra~ 40 um e média para valores de Ra ~ 18 pm.
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Através dos dados coletados podemos observar que os vaores da rugosidade aumentam
para as amostras gque tiveram o revestimento depositado com a distancia variando entre 10 e 50
cm. Esses valores estéo proximos da faixa de valores da alta rugosidade, que apresenta uma boa
resposta biol 6gica segundo BORSARI et al (2005).

Os valores da medida Ry se apresentam distintos sem e com jateamento com esferas de
vidro, mantendo a diferenca na faixa de 10%. O que indica que houve uma mudanca na
morfologia deste revestimento apds o jateamento com esferas de vidro. O que é satisfatorio uma
vez que a adesdo das células Osseas se apresenta superior em superficies mais rugosas
melhorando assim a osseointegracao, segundo SILVA, M.A.M et al (2006).

Com as medidas Rz correspondem a altura entre os pontos maximo e minimo do perfil, no
conprimento de amostragem, a medida de rugosidade Rz pode-se ter uma visdo gera da
microrugosidade da amostra, e verifica-se que as amostra que foram revestidas com distancia
variando entre 10 e 50 cm e ap0s jateada, apresentam valores maiores valores do que as que
foram revestidas com a distancia fixa de 50 cm.

Das vérias condicdes utilizadas pode-se observar que as amostras que foram revestidas com a
distancia variando entre 10 e 50 cm produziram uma morfologia diferenciada das demais. Essa
morfologia diferenciada se deve as diferentes camadas de revestimento, as que foram produzidas
com uma distancia menor (10 cm) tornam-se mais densas do que as que foram produzidas a uma
distncia maior (50 cm). Essas camadas estdo dispostas de maneira alternada de modo que o
desenho da morfologia tende a se repetir em todas as camadas.

Da andlise das medidas Ra, Ry e Rz podemos comentar que fica evidenciado que o efeito do
jateamento posterior permite formar uma morfologia diferenciada e que o fato de eliminar

fragmentos e salpicos de baixa aderéncia, isso ndo diminui a rugosidade.
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5.2.5 Propriedades Mecéanicas do Revestimento

As grandezas que se determinam com o teste de indentacdo instrumentada séo a dureza e
0 médulo elastico. As Figuras 30 e 31 mostram os valores de dureza para os revestimentos feitos
com Ti CP e distancia variando entre 10 e 50 cm e as Figuras 32 e 33 os valores dos médulos
elésticos para as mesmas condicBes. Esses valores correspondem a média aritmética das
indentacOes realizadas. Pode-se observar que a profundidade de contato para a face revestida e
posteriormente jateada, Figura 30, é maior para a mesma carga aplicada do que para o
revestimento que ndo sofreu jateamento posterior, Figura 31, resultando numa dureza maior para
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Figura 30 - Vaores de dureza em funcdo da profundidade de contato para amostrasde Ti CP
revestidas com Ti CP e distancia variando entre 10 e 50 cm.
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Figura31 - Vaores de dureza em funcéo da profundidade de contato para amostrasde Ti CP

revestidas com Ti CP, posteriormente jateada e disténcia variando entre 10 e 50 cm.

Outra caracteristica mecéanica que pode ser analisada pela nanoindentagdo € o médulo de
elasticidade. O mddulo de elasticidade determina a resisténcia de um materia a deformacéo
eléstica. Quanto maior for o médulo de elasticidade menor € a deformacéo elastica do material
numa determinada tensdo. As Figuras 32 e 33 mostram o comportamento do modulo de
elasticidade em relacdo a profundidade de contato obtidos para amostras de Ti CP revestidos com
Ti CP com a distancia variando entre 10 e 50 cm. A Figura 32 se refere a face revestida e

posteriormente jateada e a Figura 33 a face somente revestida.
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Figura 32 - Vaores do médulo elastico em funcdo da profundidade de contato para amostras de

Ti CP revedtidas com Ti CP posteriormente jateadas e com distancia variando entre 10 e 50 cm.
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Figura 33 - Vaores do médulo elastico em fungdo da profundidade de contato para amostras de
Ti CP revestidas com Ti CP e com distancia variando entre 10 e 50 cm.
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Em geral, os resultados mostram que o médulo de elasticidade das amostras revestidas sdo
menores que 0 moédulo do Ti CP polido, que esta em torro de 140 GPa, segundo SANTOS
JUNIOR, EMANUEL (2005). O médulo de elasticidade médio do osso é igua a 16,5 GPa, o da
liga Ti 6Al 4V é igua a 105 GPa e do aco inoxidavel é 316L € igua a 193 GPa, segundo
CHRISTENSEN et al, 2000; IM, SHIN 2002; MATTER, BURCH 1990.

Apesar de todo o cuidado em fazer as indentagbes em regiGes com baixa rugosidade e
ausente de poros os resultados das medidas de modulo elastico ndo sdo conclusivos sendo
necessarios novos testes com um maior quantidade de indentagdes. Entretanto pode-se observar
que os vaores do modulo elastico tendem a diminuir  se aproximando dos valores do modulo

elastico do 0sso humano.
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526 TestesdeBioatividade

Para os testes de bioatividade utilizou-se dois conjuntos de amostras cuja disténcia entre
pistola e o corpo de prova foi de 50cm: um com pré aguecimento e outro sem pré aguecimento
Para essa etapa as amostras foram cortados em retangulos de 1cm x 1,5 cm, totalizando 3
amostras de cada conjunto.

A Figura 34 mostra a micrografia de uma regido do corpo de prova revestido com Ti CP
a uma distancia de 50 cm e com pré-aquecimento, onde foi realizada uma espectroscopia por
energia dispersiva para a verificacdo dos elementos presentes na amostra. Esses resultados
informaram a possivel presenca de Ca e P na superficie daamostra submetida aos testes in vitro

com solugdo SFC ap6s 30 dias.

Figura34 - Micrografiaeletronicado Ti CP revestido com Ti CP, com pré-aguecimento,
jateamento posterior e com distancia de 50 cm.
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Figura35 - EDS de Ti CP revestido com Ti CP com pré-aguecimento e com distanciafixa
de 50 cm

Apesar de ndo se observar uma camada de apatita sobre o0 revestimento, a possivel presenca
de Ca e P, observada pela andlise do espectro de EDS, Figura 35, sugere um comportamento
bioativo da amostra. Acredita-ser que se a amostra ficasse imersa durante um tempo maior na
solucdo SBF a troca idnica entre a superficie do revestimento e o meio fluido continuaria de
modo a nuclear a gatita. Segundo SUL (2003) a presenca de Ca e P possibilitam uma ligacéo

bioquimica entre 0 0sso e a superficie oxidada do implante

A formagdo de apatita que ocorre no tecido 6sseo do corpo humano é atribuida a alta
energia de ativacdo para nucleacdo de gatita no fluido corpdreo, o qual é supersaturado em
relacéo a apatita em condigdes normais. Quando um material tem um grupo funciona que
poderia ser um loca efetivo de nucleacdo de apatita, ele facilmente nucleard apatita sobre sua
superficie. Estes nicleos de apatita espontaneamente crescem a partir do consumo de ions de
cicio e fosfatos presentes no fluido corpéreo. Portanto, a presenca destes tipos de grupos
funcionais nos materiais é responsavel pela nucleacdo de apatita sobre sua superficie, segundo
KOKUBO et al. (2004).

Quando estdo em contato com o tecido 0sseo, 0s materiais bioativos formam uma camada
de apatita biol ogicamente ativa sobre sua superficie, e ligam se ao tecido através desta camada.
De acordo com KOKUBO (1991), este é o principal me canismo de ligacdo entre um material

artificial bioativo e o tecido 6sseo.
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6. Conclusdes

Todas as amostras apresentaram uma superficie rugosa, com morfologia
irregular, poros e salpicos,

O pré aguecimento garantiu a aderéncia do revestimento ao substrato,
principal mente nas primeiras camadas, e dos fragmentos e salpicos. Assm
COMO a coesdo entre as camadas, especia mente nas que foram depositadas
com distancia elevada;

O jateamento posterior, feito com esferas de vidro, ndo diminuiu a rugosidade
apbs a aplicagdo, mesmo eliminando as particulas de baixa aderéncia, e gerou
uma morfologia diferenciada na superficie;

Ficou evidenciada a presenca de oxigénio em todas as amostras, o que indicaa
formagdo de 6xido de titanio na superficie;

As espectroscopias de raio- x indicam a presenca de Oxido de Ti, nafase rutilo
(TiOz);

Houve um aumento significativo na rugosidade da superficie, especiamente
apos o jateamento com esferas de vidro na superficie do implante;

Verificouse uma modificacdo da morfologia da superficie, no que se refere as
distancias entre os vales e 0s picos,

Os revestimentos que ndo possuem jateamento posterior, com esferas de vidro,
apresentam uma dureza maior;

Os valores do modulo eléstico tendem a diminuir com o revestimento de Ti

CP, aproximando-se assim dos vaores do médulo elastico do 0sso humano;
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7. SugestOes para Trabalhos Futuros

Determinagdo do tipo de 6xido formado durante a deposi¢éo do titanio através do

processo de aspersdo térmica por plasma spray;

Realizar novos testes de nanoindentagéo para a obtencdo de resultados mais
precisos das propriedades mecanicas;

Realizar experimentos in vitro com células osteobl &sticas humanas para estudar a

adesdo e proliferacdo celular sobre as superficies de 6xido de titanio;

Revestir materiais biocompativeis utilizados comercialmente com Ti CP com o

objetivo de otimizar sua utilizag&o.
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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