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RESUMO

Este trabalho apresenta os resultados de um estudo compa-
rativo da sinteriza¢do a plasma em duas configuragoes: cd-
todo oco e catodo planar. Para tal comparagdo utilizou-se
os seguintes recursos: andlise da porosidade e tamanhos de
poros por meio de um software, ensaio de molhabilidade e
microdureza a fim de definir qual configura¢do de sinteri-
zagdo a plasma ¢ mais eficiente na confec¢do de biomateri-
ais para uso em arcabougos.

ABSTRACT

This work presents the results of a comparative study of the
plasma sintering in two configurations. hollow cathode and
planar cathode. For such a comparison it was used the fol-
lowing resources: analysis of the porosity and sizes of pores
through a software, wettability rehearsal and microhard-
ness in order to define which sintering configuration to it
shapes it is more efficient in the biomateriais making for use
in scaffolds.

1. INTRODUCAO

Entre os varios biomateriais, o titdnio comercialmente puro
(TCP) ¢ o mais utilizado, como matéria prima de implantes
na ortopedia e odontologia, bem como, na confeccio de ar-
cabougos pra uso em liberacdo controlada de farmacos, de-
vido a sua biocompatibilidade e propriedades mecanicas [1].
O titanio ¢ suas ligas possuem vdrias propriedades que as
habilitam para serem usadas em aplicagdes biomédicas. Al-
gumas dessas vantagens sdo: biocompatibilidade, excelente
resisténcia a corrosdo ¢ a erosdo, baixa densidade, a qual
fornece uma elevada razdo E/m (modulo de elasticida-
de/massa) o que permite estruturas mais leves e mais fortes
[2].

Arcabougos s3o hoje muito utilizados na area da satide com
o intuito de armazenar e liberar farmacos para os mais di-
versos fins. Exige-se desses arcabougos algumas caracteris-
ticas fundamentais: i) biocompatibilidade, ii) propriedades
mecanicas apropriadas, iii) controle da taxa de degradagdo,
iv) morfologia e tamanho de poros apropriados, v) quimica
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superficial apropriada, vi) facilidade de esterilizacdo, vii)
facilidade de processamento em forma tridimensionais [3].
Com objetivo de produzir biomateriais mais osseointegra-
veis, varios grupos vém usando diferentes tratamentos para
modificar a topografia e a composi¢do quimica da superficie
do titanio [4].

A superficie do material sendo chave para os fenomenos de
adesdo, proliferacdo, selecdo, orientacdo e forma celular,
travamento mecénico, organizacao tecidual, guia topografi-
co, producdo de micro-ambientes locais ¢ produgdo de fato-
res de crescimento e citocinas [5], permite que com sua mo-
dificacdo melhore as propriedades bioldgicas desse material.
Sabe-se que corpos imersos em plasma estdo sujeitos a picos
térmicos devido a colisdo de ions de alta energia, sabe-se
também que estes picos térmicos dependem do niimero e da
energia de colisdo ocorrendo no plasma com a superficie do
material. Experimentos ja realizados indicam que pos sinte-
rizados por plasma resultam numa estrutura de alta porosi-
dade na superficie e grande densificagdo no interior. Essa
estrutura concilia as duas necessidades buscadas para os ar-
caboucos.

A técnica de metalurgia do pd, através do processo de sinte-
rizacdo, permite reduzir os custos finais das pecas de titanio,
maior facilidade operacional, elevada homogeneidade estru-
tural, menor custo e possibilidade de obter pecas com geo-
metrias complexas e proximas as dimensdes finais [5], além
disso, apresentam uma matriz 3D de poros interconectados
que podem possuir uma espessura que permita o crescimen-
to 6sseo dentro da estrutura, aumentando assim a forca de
ligagdo na interface implante/osso [6,7]. Contudo, é neces-
saria uma porosidade de 30 a 40% e um tamanho de poro de
50 a 400um para que o sangue penetre na estrutura e permi-
ta o crescimento dsseo, sem comprometer as caracteristicas
mecanicas necessarias para a sua funcdo [7]. Esses poros
permitem ainda uma inser¢do de um farmaco como antibio-
ticos ou fatores de crescimento 6sseo [6].

Sinteriza¢do ¢ o termo usado na metalurgia do p6 para ex-
plicar um processo que consiste no tratamento térmico de
p6s compactados, em temperaturas sempre inferiores a suas
temperaturas de fusdo ( %/; a */4 da Tf ) [8]. O objetivo da
sinterizagdo ¢ obter uma peca solida coerente com microes-
trutura e propriedades desejadas [9]. A sinterizagdo utilizada
neste trabalho foi a sinterizagdo por plasma que consistiu em
expor as amostras a um plasma com gas inerte. O objetivo
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desse trabalho ¢é verificar a influéncia da sinterizacdo a
plasma, com diferentes taxas de ionizagdo (catodo oco - CO
e catodo planar - CP), sobre a porosidade, tamanho de po-
ros, molhabilidade e dureza das pastilhas de titanio (Ti).

2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL
2.1 Material Utilizado

Pastilhas porosas de Ti cp medindo 31mm de diametro por
2,8 de espessura foram sinterizadas numa camara de sinteri-
zagdo a plasma conforme a figura 1 em duas configuragdes:
Catodo oco (CO) e Catodo planar (CP) a uma temperatura
(catodo) de 850°C durante uma hora com atmosfera de Ar e
pressdo na cadmara de 4mbar.
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Figura 1 — (a) desenho do reator utilizado na sinterizac¢io (b)
esquema do reator de sinterizaciio indicando seus componen-
tes.

2.2 Preparacio Metalografica

As amostras passaram por uma preparagdo metalografica de
corte transversal, lixamento e polimento usando uma solu-
¢do de silica coloidal com peroxido de hidrogénio (35%).

2.3 Caracterizacao
2.3.1 Porosidade

Para analisar a porosidade foi utilizado um microscopio
OLYMPUS BX60M com uma camera de aquisi¢@o de ima-
gens acoplada a ele e o software Image Pro Plus. Este soft-
ware permite: capturar e tratar as imagens, bem como, a
analise de tamanho e forma dos poros. Os pardmetros de po-
rosidade analisados foram os seguintes: razdo de aspecto,
didmetros maximos, médios e minimos de cada poro e inter-
conectividade dos poros. Foram obtidas imagens nos se-
guintes aumentos: 100x, 200x e 500x sendo que para cada
um destes aumentos foram obtidas trés imagens em regides
diferentes em seguida estas imagens foram tratadas de modo
a obter os dados referentes aos parametros anteriormente ci-
tados, e em seguida foi feito a média dos dados obtidos para
cada parametro.
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2.3.2 Molhabilidade

A molhabilidade foi feita usando o método de gota séssil
conforme a figura 2 com os liquidos: agua e glicerol, me-
dindo-se a tensdo superficial e o dngulo de contato de 5 em
5 segundos durante 30 segundos.
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Figura 2 — Esquema do aparato experimental para ensaio de
molhabilidade pelo método da gota séssil.

2.3.3 Dureza

A microdureza foi realizada utilizando um microdurémetro
PANAMBRA DIGITAL HVS1000 com uma carga de 50g
durante 15s com a ponteira vickers em dez pontos ao longo
do corte transversal.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Porosidade

As pastilhas de titanio sinterizadas em CO apresentaram alta
porosidade superficial e grande densificagdo interna, no en-
tanto as sinterizadas em CP apresentaram-se mais homogeé-
neas ao longo de toda a sua espessura, isso ocorre porque
em CO tem-se uma maior temperatura gerada pelos picos
térmicos fazendo com que ocorra fusdes localizadas e esco-
amento por capilaridade.

Uma peca densa no interior e altamente porosa na superficie
gera um ambiente ideal para uso como arcabougo. A Fig. 3
mostra uma imagem do corte transversal das amostras sinte-
rizadas em ambas as configuragdes.

Para analise quantitativa da porosidade foi preciso uma i-
magem em um aumento maior a fim de diminuir o erro
quando da visualizag@o dos poros menores, para tanto foram
analisadas imagens com aumento de 500x que correspon-
dem a uma éarea aproximada de 300.990,3 pm®.

As amostras sinterizadas em CO apresentaram uma porosi-
dade média na area analisada de 113 poros enquanto que em
CP a porosidade média foi de 51 (Fig.4).

A area total dos poros em ambas situa¢des sdo aproximada-
mente iguais. Isso ocorre devido ao arrancamento de atomos
do material em decorréncia da agdo do plasma com atmosfe-
ra de argonio € a um maior escoamento por capilaridade que
fez com que houvesse fechamento de alguns poros internos
e a diminuig@o de outros, bem como a diminui¢éo da quan-
tidade ¢ aumento de tamanho dos poros superficiais. Perce-
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be-se que a sinterizagdo em CO nesta temperatura foi muito
mais eficiente em produzir uma superficie porosa com nu-
cleo denso que a sinterizagdo em CP.

Figura 3 — Aspecto microestrutural das amostras sinterizadas
por plasma (a) sinteriza¢do em catodo oco, b) sinterizagdo em
catodo planar, apresenta porosidade homogénea.

A forma dos poros das amostras foi analisada através do
calculo da razdo de aspecto a qual fornece uma elipse equi-
valente a razdo entre os diametros maximos e minimos dos
poros. Assim quanto mais proximo de 1 for o valor da razéo
mais arredondado ¢é o poro. Foram considerados como poros
arredondados os poros que tiveram razdo de aspecto entre 1
e 2. Assim em CO 69,17% e em CP 55,92% dos poros eram
arredondados.

Figura 4 - Processamento de imagens das micrografias dos dis-
cos sinterizados, onde os poros estio em preto e a superficie em
branco. a) sinterizada em C.O., b) sinterizada em C.P.

Os poros apresentaram em sua maioria didmetros entre 10 e
100pum, no entanto a sinterizagdo em CO apresentou maior
quantidade de poros nesta faixa de tamanho (Fig.5). Os po-
ros nesta faixa de tamanho permitem que as células pene-
trem e se proliferem dentro do arcabougo e isso gera uma
maior interagdo do biomaterial com o 0sso.

No caso de regeneragdo Ossea, alguns autores defendem que
um maior crescimento de tecido 6sseo ¢ atingido com tama-
nho de poro na faixa de 100 a 150 um,[10] e outros na faixa
de 100 a 350 um,[11]. No entanto poros de didmetro peque-
nos sdo preferiveis por terem uma alta area de superficie por
volume, contanto que o tamanho do poro seja maior que o
didametro da célula (normalmente entre 10 e 15um, no casa
de osteoblastica) [3]. Em ambas as configuragdes de sinteri-
zacdo foram obtidas mais de 60% de poros com tamanhos
superiores ao tamanho médio das células.
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Percebe-se que em ambos os casos 0s poros maiores estdo
interconctados. Esta interconectividade entre poros € alta-
mente desejavel, pois a porosidade e a interconexdo dos po-
ros sdo essenciais para a vascularizagdo ao centro do arca-
bouco, facilitando a nutri¢do do tecido ao redor do implante,
melhorando o provimento de oxigénio e nutrientes [3,12].

Relacao diametros x quantidade de poros em
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Figura 5 — Histograma da quantidade de poros em func¢io do
tamanho.

3.2 Molhabilidade

A analise da molhabilidade ¢ necessaria uma vez que estes
biomateriais serfo inseridos num ambiente bioldgico e neste
ambiente o primeiro contato do biomaterial serd com a agua
e somente depois com as proteinas e células [6].

As amostras sinterizadas em CO apresentaram-se mais hi-
drofilicas que as amostras em CP (fig.6). Isso pode ter acon-
tecido devido a absorgdo d’agua em decorréncia da alta po-
rosidade superficial dessas amostras. Virificou-se também
que a partir dos 5 segundos iniciais houve uma maior queda
nos valores dos angulos de contato e que ap6s 30 segundos
as amostras em CO absorveram quase que totalmente a agua
(angulo inicial 71,66; angulo final 0,07) enquanto que neste
mesmo tempo as amostras em CP apresentaram uma peque-
na diminui¢do do angulo de contato (angulo inicial 67,61;
angulo final 52,88).
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Figura 6 — Medida a absorcéo pela variacio do angulo de con-
tato para diferentes tempos de relaxacio.
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3.3 Microdureza

As amostras apresentaram microdureza semelhante, os re-
sultados seguem na tabela abaixo. No entanto as amostras
sinterizadas em CO tiveram uma maior diferenga entre os
valores do centro e da superficie, enquanto que as amostras
sinterizadas em CP os valores apresentaram mais homogé-
neos como pode ser verificado através do desvio padrdo. O
alto valor do desvio padrdo se deve a existéncia de poros
grande e poros muito pequenos.

Tabela 1 — Resultado microdureza

Catodo oco Catodo planar

HV354,2 +/- 53,1 HV344,4 +/- 20,8

4. CONCLUSAO

Diante dos resultados apresentados conclui-se que em CO
obteve-se uma melhor sinterizagdo nesta temperatura; dei-
xando o material com as caracteristicas ideais para utiliza-
¢do em arcaboucos: maior quantidade de poros na faixa de
tamanho desejado, maior hidrofilicidade.
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