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RESUMO

Melhorar o desempenho das proteses utilizadas como dispositivos ortopédicos tem
sido uma tendéncia nos ultimos anos. Mesmo com diversas pesquisas ainda ha
espaco para aprimoramentos, devido aos problemas com os implantes e alta taxa de
falhas. Uma alternativa para realizar um refinamento é a modificacao da superficie
sob a forma de revestimento. Alguns polimeros, considerados biomateriais, podem ter
potencial para serem utilizados em implantes para fraturas 6sseas, se sua bioatividade
for melhorada. Por isso, amostras de Politetrafluoroeteno (PTFE) e Poli-éter-éter-
cetona (PEEK) foram revestidas com Titanio (Ti) e amostras de Aco Inoxidavel
(SS304) foram revestidas por uma mistura de pés composta de Ti e PTFE pelo
processo de Aspersdo Térmica Chama P¢é usando argénio como gas de transporte.
Todos os revestimentos foram depositados com uma espessura média entre 75 - 120
Mm. As amostras foram caracterizadas por Microscopia Eletronica de Varredura
(Scanning Electronic Microscopy — SEM) com Espectrometria de Dispersdo de
Energia (Energy Dispersive Spectroscopy — EDS). Caracteristicas fisicas foram
avaliadas por teste adesao, acabamento superficial e teste de esterilizagdo. Por fim,
os resultados das analises comprovam a viabilidade da deposi¢cao de um revestimento
composito, mistura de pos de Ti e PTFE sobre substrato metalico e revestimento de
Ti sobre PEEK por Aspersao Térmica Chama P6. As caracteristicas das superficies
indicam potencial dos revestimentos para uso em dispositivos meédicos.

Palavras-chave: Revestimento. Ti-PTFE-PEEK. Asperséo Térmica. Chama P6.



ABSTRACT

Improving prosthesis performance used as orthopedic devices has been a trend in
recent years. Though there is still space for improvements, due to the implant loss and
high failure rate. An alternative to accomplish such refinement is the surface
modification in the form of coating. Some polymers considered biomaterial may have
potential to be used in implants for bone fractures, if their bioactivity is improved. Thus,
samples of Poly(tetrafluoroethene) (PTFE) and Poly(ether-ether-ketone) (PEEK) were
coated with a titanium (Ti) coating and samples of Stainless Steel (SS304) were coated
by a powder mixture composed of Ti and PTFE through flame thermal spray process,
using argon as carrier gas. All coatings were coated between 75 - 120 uym thickness.
Samples were characterized by Scanning Electronic Microscope (SEM) and Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS). Physical characteristics were evaluated by adhesive
test, surface visual and sterilization test. Finally, the results of the analyzes prove the
viability of the deposition of a composite coating, powder mixture composed by Ti and
PTFE, on metal substrate and Ti coating on PEEK through flame thermal spray
process. Surfaces’ characteristics indicate potential coatings for use in medical
devices.

Keywords: Coating. Ti-PTFE-PEEK. Thermal Spray. Flame Spray.
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1. INTRODUGAO

No final da década de 1940 e no inicio de 1950, periodo no qual os primeiros
dispositivos médicos baseados em principios cientificos foram aplicados em humanos,
ocorreu um crescimento acelerado do campo de atuacdo dos biomateriais. Essa
ampliagao foi intensificada devido ao envelhecimento da populagao idosa, ao aumento
da expectativa de vida nos paises em desenvolvimento, aos problemas atuais de
saude, como o cancer e a osteoporose, e a evolugcao do tratamento de condicbes
médicas anteriormente n&o trataveis (RATNER et al., 2013).

O desenvolvimento de novos materiais € essencial para que implantes
permanentes tenham um maior tempo de vida, e os temporarios ndo precisem ser
removidos devido a complicagdes advindas do material (PERIAGO, 2007; WOLNER
et al., 2006; BAGNO et al., 2004).

Materiais biocompativeis ndo necessariamente sido inertes ou indcuos, a
biocompatibilidade acontece quando o material recebe respostas teciduais
adequadas, ou seja, quando as respostas induzidas pelo implante sdo controladas
(HALLAB; JACOBS, 2013).

O uso de materiais poliméricos na medicina, se intensificou com a descoberta
dos polimeros sintéticos. Abrindo caminho para estudos em experimentos cirurgicos,
utilizando materiais como o Politetrafluoretileno (PTFE), Polipropileno (PP) de alta
densidade e Poliuretanos. Os polimeros s&o utilizados nas mais diversas aplicacdes
em biomateriais, devido a variedade de composic¢des, propriedades e formas (sélida,
fibra, tecido, filme e gel) e a facilidade de serem fabricados e processados
(RODRIGUES, 2013)

O PTFE esta entre os materiais mais utilizados em aplicagbes biomédicas.
Dispositivos médicos como suturas cirurgicas e préteses vasculares sdo fabricados a
partir de fluorpolimeros, devido a baixa energia de superficie, baixo coeficiente de
atrito, boa resisténcia quimica e biocompatibilidade (EBNESAJJAD, 2017c).

No contexto deste trabalho, quando se aborda as interagdes entre um
dispositivo implantavel e o tecido biolégico, deve-se considerar, além das
propriedades do implante que asseguram o desempenho global, a resposta imediata
que o organismo da a superficie do material invasivo. Em muitos casos, nos quais
incluem os dispositivos médicos invasivos, é favoravel que o material escolhido tenha

propriedades, tanto mecanicas como bioldgicas, que diminuam os efeitos negativos
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nessa interagdo. A concepc¢ao de um dispositivo médico esta condicionada a escolha
apropriada do material utilizado para a sua fabricagéo, o qual deve ser governado pela
biocompatibilidade, bioadesdo, biofuncionalidade, resisténcia a corrosdo, etc. Além
disso, compreender as interacdes através do comportamento da interface liquido-
sélido é fundamental para os implantes biomédicos (OSHIDA, 2013).

Segundo Bramowicz et al. (2016) e Vranceanu et al. (2016), os materiais
metalicos mais utilizados para aplicagbes na ortopedia sdo: ago inoxidavel, ligas de
cromo-cobalto e ligas de Titanio (Ti). Entretanto, os modulos de elasticidade desses
materiais sdo consideravelmente diferentes dos ossos naturais, o0 que pode
intensificar o risco de falhas ou fraturas devido as transmissdes de cargas.

De maneira geral e segundo Ribeiro (2009), o material escolhido para a
fabricacdo do dispositivo ndo apresenta as propriedades/caracteristicas necessarias
para sua funcionalidade. Apesar dos esforgos, poucos sistemas tém as caracteristicas
necessarias para a utilizagao ideal em implantes médicos. Entéo, surge a necessidade
de modificar a superficie do material de base com a finalidade de aprimorar a resposta
na interacao material bidtico/abidtico de forma que, apds a implantagao, a superficie
promova a agao bioldgica e acelere a osteointegragao, diminuindo o tempo necessario
para a aposicao ossea.

Neste trabalho, define-se modificacdo de superficies como um “modo de
adequacao das propriedades da superficie as solicitagdes de utilizacdo”. Desta
maneira, o processo de modificagado tem como finalidade a melhoria das propriedades
da superficie dos implantes, dado o papel fundamental que desempenham na
resposta dos organismos. Entre diversas tecnologias, o revestimento da superficie de
biomateriais tem sido amplamente estudado com a finalidade de: aprimorar o
comportamento triboldgico, a resisténcia a corroséo e para promover a agao bioldgica,
tal como a osteointegragao (OSHIDA, 2013).

Pretende-se estudar experimentalmente a modificacdo da superficie de
biomateriais, em especial o PTFE, PEEK e aco inoxidavel, criando revestimento
simples, Ti, e compdsito, uma mistura de pos de Ti e pos de PTFE, com auxilio da
técnica de revestimento, Aspersdo Térmica (AT) processo Chama P6. Este estudo
visa viabilizar a deposicao de revestimento simples e compadsito, metal + polimero, por
AT sobre biomaterial. Escolheu-se esses biomateriais devido as suas boas
propriedades, por exemplo estabilidade térmica e quimica, alto ponto de fusao e baixo

coeficiente de atrito. Acreditasse que com essas propriedades, térmicas e quimicas,
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o material polimérico ndo degradara durante o processo de deposigéo, permitindo a

formacéao do revestimento.

1.1 JUSTIFICATIVA

Os biomateriais estdo se desenvol-vendo em face da necessidade de
satisfazer uma procura clinica cada vez mais exigente, expandindo os limites de
aplicacdo. Os biomateriais PTFE e Poli-éter-éter-cetona (PEEK) tem apresentado
propriedades e caracteristicas para algumas aplicagbes especificas na area médica,
como: dispositivos intravasculares, mascaras faciais, substitutos de tecidos moles, etc
(EBNESAJJAD, 2017a). Contudo, alterar a superficie do material permite o
beneficiamento do dispositivo, em termos de propriedades biomecanicas e
tribologicas, possibilitando sua aplicagdo em outras areas da medicina, por exemplo
a ortopedia. Na literatura disponivel, poucos trabalhos utilizam a AT como método
para deposicdo de revestimento metalico sobre polimero e a para criagdo de
revestimentos compadsito, metal mais polimero, especificamente Ti e PTFE, sobre
biomateriais. A viabilizagao do revestimento proposto sera de grande valia para a area
da AT, pois os parametros de processo podem servir de base para estudos futuros,
ampliando as aplicagbes. Os testes propostos permitiram uma primeira avaliagao do
potencial do revestimento, verificando que as condi¢des superficiais sao favoraveis a

expectativas dos dispositivos.

1.2 OBJETIVOS

Viabilizar a deposi¢cdo de um revestimento simples, Ti, ou compdsito, mistura

de pds de Ti e PTFE sobre biomateriais por Aspersao Térmica Chama P46.

1.2.1 Objetivo geral

Como objetivo geral da pesquisa, pretende-se estudar experimentalmente a
modificagdo da superficie de biomateriais, entre eles o PTFE, biomaterial congénere
ao utilizado em dispositivos médicos (EBNESAJJAD, 2017a), o PEEK e o aco
inoxidavel, utilizando como técnica de modificacdo a AT através do processo chama

po. Verificando a possibilidade de produzir revestimento de Ti e Ti+PTFE.



22

1.2.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos do trabalho sao:

1.

Caracterizar as morfologias dos pos de Ti e PTFE utilizados para os
testes de deposigdo por meio de microscopia eletrénica de varredura
(Scanning Electronic Microscopy - SEM) e espectrometria de dispersao
de energia (Energy Dispersive Spectroscopy - EDS);

Realizar teste de aplicagdo por Aspersao Térmica com diferentes
composi¢cdes de pos;

Verificar a possibilidade de deposi¢cao do revestimento simples e de
mistura de pds sobre biomaterial por Aspersao Térmica chama po;
Caracterizar as morfologias dos revestimentos em fungdo da analise
visual por meio de SEM,;

Caracterizar a permanéncia dos elementos Ti e PTFE na morfologia do
revestimento, em fungdo da presenga de Carbono (C), Fluor (F) e Ti
por meio de analise de composi¢cao quimica por EDS;

Testar a adesdo do revestimento ao substrato, homologamente a
norma ASTM-633-13 (2017);

7. Analise do perfil de rugosidade por microscopia confocal e rugosimetro;

8. Testar o revestimento ao processo de higienizagdo, embalagem e

esterilizagao.
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2. REVISAO DE LITERATURA

Relembrando os conceitos de Oshida (2013), a concepgao de um dispositivo
médico esta condicionada a escolha apropriada do material utilizado para a sua
fabricagdo, o qual deve ser governado pela biocompatibilidade, bioadesao,
biofuncionalidade, resisténcia a corrosao, etc. Além disso, compreender as interagdes
através do comportamento da interface liquido-sdlido é fundamental para os implantes

biomédicos.

2.1 ENQUADRAMENTO HISTORICO

Ha mais de um século pesquisadores vém dedicando estudos para encontrar
materiais com caracteristicas adequadas para restauracao e substituicdo de tecidos
0sseos no corpo humano. Numa fase inicial, a solugado deu-se através da utilizagcao
de materiais de origem bioldgica, como no caso dos enxertos e dos transplantes. Esse
grupo de materiais foram classificados como autégenos (onde o doador € o préprio
receptor), alégenos (onde o doador e o receptor sdo da mesma espécie) e xendgenos
(onde o doador é de origem animal) (ALMEIDA FILHO et al., 2007). Posteriormente,
implantes metalicos, ceramicos ou polimeros foram usados na area médica. A datar
da década de 50 a utilizacdo de materiais sintéticos, para substituicdo ou aumento
dos tecidos bioldgicos, foi uma grande preocupacéao nas areas médica e odontoldgica.
Para este fim, sdo confeccionados diversos dispositivos a partir de metais, ceramicas,
polimeros e, mais recentemente, compositos (BAGNO et al., 2004; WOLNER et al.,
2006; PERIAGO, 2007).

O desenvolvimento de novos materiais € essencial para que implantes
permanentes tenham um maior tempo de vida e os temporarios, ndo precisem ser
removidos devido a complicagdes advindas do material do implante. De maneira geral,
nem sempre sdo novos materiais no sentido literal da palavra, sdo materiais dos quais
se utilizam novas propriedades obtidas mediante diferentes composi¢cdes quimicas ou

processos de fabricagao.
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2.2 DISPOSITIVOS MEDICOS

O mercado de materiais para aplicagbes médicas é muito grande, tanto em
volume como em diversidade (CICERO et al., 2007; PERIAGO, 2007; SHALABI et al.,
2007; CORACA et al., 2008; BOCCACCIN et al., 2010). A literatura mostra que o uso
de implantes metalicos, ceramicos e poliméricos, com ou sem revestimentos tém sido
amplamente estudados visando o alcance de desempenhos satisfatorios (REIG et al.,
2007; CTIBOR e HRABOVSKY, 2010). Dependendo da aplicagdo, diferentes
materiais podem ser usados. Por exemplo, em cirurgias de mandibula, articulagédo
coxo-femoral e crénio, a osteointegragdo € o fator decisivo, enquanto que para
materiais em contato com o sangue, por exemplo, em valvulas artificiais para o
coragao, evitar a adesao de plaquetas com subsequente coagulagao é o principal foco
(MANDL et al., 2002; PERIAGO, 2007).

2.3 OSTEOINTEGRACAO (OSSEOINTEGRAGAO)

Em 1965, o Professor sueco Per-Ingvar Branemark, liderando um grupo de
pesquisadores da Universidade de Gotemburgo (Suécia), iniciou os estudos que
resultou na descoberta da Osteointegracédo, o que popularizou a utilizagdo do metal
como implante (BRANEMARK, 1985). Este novo conceito se refere ao contato direto
entre o tecido vivo e o material implantado, estudos foram iniciados com objetivo de
analisar e avaliar as propriedades dos metais para essa aplicacdo. Diante disso,
possibilitou-se o tratamento de superficie, proporcionando melhor biocompatibilidade
e menos impactos negativos quando em contato com o organismo vivo (DAVIS, 2003).

Zarb e Albrektsson defendem o conceito de osteointegracao, como: “o
processo pelo qual a fixagao rigida e assintomatica de um material aloplastico no osso
€ obtida e mantida durante a fungao” (HOBKIRK; WATSON; SEARSON, 2003).

Segundo Bagno et al. (2004), as caracteristicas da superficie sdo de extrema
importancia, uma vez que a integragao 6ssea é fortemente dependente da ligagao das
células com a superficie do implante. O objetivo fundamental na implantologia, é
conceder aos dispositivos a capacidade de induzir a osteointegracdo de forma
controlada e rapida. Este objetivo pode ser alcangado por meio de modificagbes nas
superficies destinadas a otimizar o contato implante-osso; além disso, a adesao

celular éssea na superficie do implante pode ser melhorada estimulando a formagao
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de novos tecidos e controlando as interagdes entre ambiente bioldgico e os materiais
implantados (BAGNO et al., 2004).

Segundo Boyan et al. (2001), para garantir uma boa fixagao dos implantes, no
contexto ortopedista, sdo utilizadas duas abordagens. O implante pode ser cimentado,
utilizando o Polimetacrilato de metila (PMMA), porém a real interface ocorrera entre o
osso e o PMMA, e ndo com o implante. Como alternativa, a superficie do material
pode ser modificada, promovendo a adesdo do implante ao 0sso, usando técnicas
como a alteragdo da rugosidade e revestimento do material. Porém quando a
formacgao 6ssea nao é desejada (por exemplo, na superficie de articulagdo), ou em
varias regides da haste onde nao sao criticas, sao utilizadas superficies lisas e, em
alguns casos, essas superficies sdo altamente polidas para reduzir a osteointegragao
ou o desgaste.

A introdugdo de implantes em uma ferida criada cirurgicamente ou em um
local que sofreu trauma, expde a superficie do material ao fluido da ferida e a todos
0os componentes que estdo presentes nele, conforme apresentado na tabela 1. Essas
moléculas imediatamente condicionardo a superficie, modificando assim a ligacao
celular. A medida que o local de tratamento se estabiliza, um coagulo de sangue se
forma e um hematoma é estabelecido. Este hematoma inicial é enriquecido com
fatores derivados de plaquetas. O coagulo também fornece um aumento da adsorgao
de fatores circulantes de crescimento e citocinas (cytokines), promovendo a migragéo
celular (BOYAN et al., 2001) (BAGNO et al., 2004).

TABELA 1 - MAPEAMENTO DO PROCESSO E CELULAS ENVOLVIDAS APOS INTRODUGAO DE
UM IMPLANTE

TEMPO PROCESSO CELULAS ENVOLVIDAS
0-2 Formagao de coagulos Plaquetas
Dias Estabilizagdo do hematoma . .

Células imunes
2-3 Organizacédo de hematoma Células mesenquimatosas
Dias Recrutamento de células mesenquimais

(Mesenchymal cell) multipotentes
(Multipotent mesenchymal cells)
Células Osteocondroprogenitor

(Osteochondroprogenitor cells)
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3-10 Proliferagdo de osteoprogérios e Pré-osteoblastos
Dias diferenciacao de osteoblastos

Producéo local de fator

Regulagéo autocrina e paracrina

Resolugdo de hematoma

Sintese ostedide

1-3 Maturacéao osteoide Osteoblastos
Semanas Calcificagao

3-4 Maturagao do osso Ostedcitos
Semana

40u+ Remodelagao 6ssea Ostedcitos
Semanas

Osteoblastos

Osteoclastos

FONTE: adaptado de Boyan et al. (2001)

2.4 BIOMATERIAIS

O termo biomateriais vem sendo definido de diversas formas, pois a sua
utilizacdo tem-se ampliada por varias areas, entre elas: ortopedia, ortodontia,
oftalmologia e cardiologia. Porém nao se limita a apenas essas, deve abranger todos
os materiais que podem ser classificados como biocompativeis.

Materiais biocompativeis ndo necessariamente s&o inertes ou inécuos, a
biocompatibilidade acontece quando o material recebe respostas teciduais
adequadas, ou seja, quando as respostas induzidas pelo implante s&o controladas. A
interagdo tecidual entre o implante e o tecido depende da resposta celular (bioadesao)
e da resposta tecidual (biointegracédo). Os mecanismos bioadesivos estdo associados
a ligacao das células e de suas proteinas em relagao a superficie do implante e por
sua vez, esses mecanismos dependem da resposta do organismo, da
biocompatibilidade do material e das caracteristicas superficiais do dispositivo
(GIAVARESI et al., 2003; BRACERAS et al., 2005; MARCO et al., 2005; MARTIN e
MURRAY, 2009; SHAO et al., 2010).

Por sua vez, a ASM Handbook (1992) definiu de forma mais ampla os
biomateriais, como sendo: “Qualquer substancia ou combinagéo de substancias que
nao sejam drogas ou farmacos, de origens naturais ou sintéticas, que podem ser
usadas por qualquer periodo de tempo, como parte ou como o todo de sistemas que
tratam, aumentam ou substituem quaisquer tecidos, 6rgados ou fungdes do corpo

humano”.
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Davis (2003), diz que os biomateriais sdo quaisquer materiais sintéticos que
sejam usados para substituir ou restauragao funcional de um tecido corporal e esta
continuamente ou intermitentemente em contato com o liquido corpdéreo. Essa
definigdo se aplica bem ao seu estudo, visto que o objetivo é restringir a aplicagao,
excluindo os dispositivos médicos nao invasivos.

Tondela (2014) explica que a Sociedade Europeia de Biomateriais definiu os
biomateriais da seguinte forma: “Um material ndo vivo usado num dispositivo médico
para interacdo com os sistemas biol6gicos”.

No contexto desta pesquisa, os biomateriais abordados serao Ti, PTFE, PEEK

e 0 aco inoxidavel, visto que esses materiais sdo de interesse deste trabalho.

2.5 TITANIO (TI)

As propriedades nao reativas do titanio, possibilitou sua consagragao como
material adequado para a utilizagdo no corpo. Devido ao fendmeno de passivacao, o
Ti forma espontaneamente uma pelicula protetora, 6xido de titanio (TiOz2), que o torna
notavelmente resistente a corrosdo. Reconhecido como biologicamente inerte, tem
apresentado excepcionais resultados em relagao a tolerancia pelo corpo. O Ti e sua
liga Ti-6Al-4V, composta por 6% aluminio (Al), 4% vanadio (V) e Ti, sao utilizados com
sucesso em odontologia e ortopedia. Apresentam boa bioatividade, permitindo a
formacéo de osso quando esta em contato com a superficie do material. Entretanto, o
grau de vascularizagao do local do implante influencia diretamente o fenébmeno de
osteointegracdo. Em regides bem vascularizadas, a concentragao do Oz ¢é alta e os
ossos tendem a se formar. No entanto, quando a recuperagao do tecido ao redor do
implante € mal vascularizada, a capacidade de formacao de osso fica comprometida.
A baixa concentracdo de O2 favorece a formagao de cartilagem em vez de 0sso
(BOYAN et al., 2001).

Segundo Poitout (2016), as ligas de Ti possuem alta resisténcia a todas as
formas de corrosdao e possuem boas propriedades mecanicas. Seu modulo de
elasticidade é relativamente baixo, 110 GPa, o que equivale a metade do médulo de
outras ligas, como agos inoxidaveis. Possui excelente biocompatibilidade, alta tenséo
de ruptura e um limite elastico préximo da tensao de ruptura, o que elimina qualquer

problema de deformacao permanente no caso de tensdes elevadas. Entretanto, as
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ligas de Ti possuem pouca resisténcia ao atrito, impossibilitando aplicagdes como
cabecas femorais ou no eixo de uma prétese articulada.

A liga Ti-6Al-4V, conjuntamente com o Ti comercialmente puro (Ti cp), € um
dos materiais metalicos mais usados em implantologia, essencialmente em implantes
ortopédicos. A liga Ti-6Al-4V comporta-se de forma bastante semelhante ao Ti cp,
embora tenha sido observada uma ligeira tendéncia para uma cinética mais lenta de
deposigao de fosfato de calcio sobre sua superficie (BOYAN et al., 2001).

A elasticidade do Ti representa uma das propriedades mais interessantes, em
comparagao com outros metais de implantes, mesmo sendo muito superior ao 0sso.
A elasticidade e a rigidez oferecem a vantagem de adaptar o comportamento da
préotese ou implante ao comportamento do osso, mantendo a semelhanca com a
situagao pré-existente. A elasticidade do Ti pode ser uma vantagem em relagéo a
remodelacdo éssea, no entanto, também pode comprometer a funcdo do sistema
esquelético, devido a diferenca de elasticidade, levando a deformagdes e/ou
movimentos excessivos e inadmissiveis (RATNER et al., 2013).

Segundo a Norma NBR ISO 5832-2, nenhum material para implante cirargico
demonstra ser completamente livre de reacdes adversas no corpo humano.
Entretanto, experiéncias clinicas prolongadas do emprego do material referenciado
mostram que um nivel aceitavel de resposta biolégica pode ser esperado quando o
material é usado em aplicagdes apropriadas (ABNT, 2001). As caracteristicas e 0s
métodos de ensaio correspondentes para Ti usado na fabricacdo de implantes
cirdrgicos sao especificados por essa norma, com enfoque em nos graus de Ti

baseados na sua resisténcia a tragao, conforme apresentado nas tabelas 2 e 3.

TABELA 2 - COMPOSIGCAO QUIMICA DO TITANIO

LIMITES MAXIMOS DE COMPOSICAO / % FRACAO DE MASSA

ELEMENTO
GRAU1ELI GRAU1 GRAU2 GRAU3 GRAU4A/4B GRAUS5
Nitrogénio 0,01 0,03 0,03 0,05 0,05 0,05
Carbono 0,03 0,10 0,10 0,10 0,10 0,08
Hidrogénio  0,0125 0,0125 0,0125 0,0125 0,0125 0,015
Ferro 0,10 0,20 0,30 0,30 0,50 0,40
Oxigénio 0,10 0,18 0,25 0,35 0,40 0,20
Titanio Balanco Balango  Balango  Balangco  Balango Balango+Outros*

* Qutros = Aluminio 6% (5,5 — 6,75) + Vanadio 4% (3,5 —4,5)
FONTE: ABNT (2001)
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TABELA 3 — PROPRIEDADES MECANICAS DO TITANIO

RESISTENCIA A LIMITE DE PERCENTAGEM DE
. x ESCOAMENTO ALONGAMENTO

GRAU CONDICAO TRA(;AO (ISO 6892) (1SO 6892) (ISO 6892)

min. MPa . .

min. MPa min. %

1 ELI Recozido 200 140 30
1 Recozido 240 170 24
2 Recozido 345 275 20
3 Recozido 450 380 18
4A Recozido 550 483 15
4B Trabalho a frio 680 520 10
5 Recozido 950 880 14

FONTE: ABNT (2001)

2.6 POLITETRAFLUORETILENO (PTFE)

Mundialmente conhecido como pelo nome comercial Teflon, marca registrada
de propriedade da empresa DuPont, o Poli(tetrafluor-etileno) ou Politetrafluoretileno
se apresenta na forma de P fino ou granular; € altamente cristalino (96 e 98%), possui
alto peso molecular, densidade 2,2 g.cm3. A forma cristalina de PTFE muda de uma
rede triclinica para uma estrutura hexagonal a 19°C. Acima desta temperatura, o
PTFE, em forma de pé fino, torna-se mais macio e mais maleavel, o que € importante
para seu processamento. Além disso, o PTFE, entre os polimeros organicos, € o
material mais quimicamente e termicamente estavel, com energias superficias mais
baixas e com um elevado ponto de fusdo (327°C) (EBNESAJJAD, 2017a).

O PTFE possui o menor coeficiente de atrito de todos os polimeros organicos.
Além disso, tem uma energia superficial muito baixa. Como resultado, quando
pequenas quantidades de PTFE sao incorporadas em um polimero, a energia de
superficie age como um aditivo, proporcionando uma camada com baixo coeficiente
de atrito.

A origem do PTFE, de modo singular, foi uma derivagédo do Polietileno (PE),
ocorrendo a substituigho do Hidrogénio (H) pelo F em macromoléculas de
hidrocarbonetos, conforme ilustrado na figura 1. Compreender o papel que o F
desempenha na alteragdo das propriedades de um polimero, resulta em uma
apreciagdo mais aprofundada e uma visdo mais abrangente das caracteristicas dos
polimeros fluorados. A alteracdo nas propriedades dos compostos em que o F

substituiu o H pode ser atribuida as diferencas entre as ligagées C-F e C-H, visto que
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essa troca resultou em uma distor¢do da geometria do PE. Algumas diferencas se
mostram muito relevantes, como as moléculas de F serem maiores que as do H e a

ligacdo do C com o F é mais forte que a ligagao entre C e H.

FIGURA 1 — DIFERENCAS ENTRE PE E PTFE

POLIETILENO

H @ w ow
—¢e—e—c-
H H H H

POLITETRAFLUORETILENO

£ @ E e
=g =g
E F F F

FONTE: adaptado de Ebnesajjad (2017a).

O modo de processamento do PTFE, impacta diretamente as propriedades
dele. Entretanto, algumas propriedades s&o independentes das condicbes de
fabricacdo. A tabela 4, demostra quais sdo as caracteristica nao alteradas pelo

processamento.

TABELA 4 — PROPRIEDADES INDEPENDENTES DAS CONDIGOES DE FABRICAGAO DO PTFE

Propriedades quimicas

Resisténcia quimica a reagentes corrosivos
Insolubilidade

Resisténcia as intempéries a longo prazo
Baixa energia superficial

Inflamabilidade (n&o inflamavel)

Propriedades elétricas

Baixa constante dielétrica

Baixo fator de dissipagéo

Alta resisténcia a formacgao de arco
Alta resistividade superficial

Alta resistividade volumétrica

Propriedades mecanicas

Flexibilidade em baixas temperaturas
Baixo coeficiente de atrito
Estabilidade em altas temperaturas

FONTE: adaptado de Dupont Fluoroproducts (2016).
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Na fabricagdo de um componente de PTFE, existem 3 passos necessarios, a
fabricagdo da pré-forma, a sinterizagdo e o resfriamento. Diferentes condigbes de
processamento e tempo de exposicao as temperaturas de sinterizacdo afetam
algumas propriedades do PTFE. De alguma forma a vida em fadiga, permeabilidade,
resisténcia ao impacto e dureza sao influenciadas pelas condi¢gdes de processamento
(EBNESAJJAD, 2017a).

As propriedades funcionais dos componentes fabricados em PTFE séo
afetadas por cinco diferentes variaveis, conforme as condi¢gdes de fabricagao.
Segundo Ebnesajjad (2017a), essas variaveis sao:

¢ Cristalinidade, medida da ordem de empacotamento das moléculas.

e Peso molecular, indicativo do tamanho das moléculas.

e Grau de orientacdo, indicador da intensidade do alinhamento das
moléculas em uma diregao especifica.

e Falhas macroscépicas, como bolhas, trincas e impurezas.

¢ Falhas microscépicas, sdo microporosidades, vazios gerados a partir do

baixo grau de coalescéncia das particulas.

A deformacdo maxima, até a ruptura, e a resisténcia maxima a tracao sao
afetadas por todos os cinco fatores anteriormente citados. A presencga de microvazios
reduzem as propriedades de resisténcia a tracdo. Na Tabela 5, fica evidente o efeito
da microporosidade na resisténcia a tracdo e na deformacdo maxima. As propriedades
de tragao também sao influenciadas pelo grau de orientagdo do material. Por exemplo,
a resisténcia a tracdo € aumentada no mesmo eixo da orientagdo das moléculas, mas
a deformacédo maxima neste mesmo eixo € ainda menor do que em uma amostra nao
orientada (EBNESAJJAD, 2017a).

TABELA 5 — EFEITOS DA MICROPOROSIDADE NA RESISTENCIA A TRAGAO E DEFORMAGCAO

RESISTENCIA A TRACAO DEFORMACAO MAXIMA
AMOSTRA | MICROPOROSIDADE
(MPa) (%)
A Insignificante 24.8 390
B Pequena 17.4 350
C Moderada 13.9 300
D Severa 12.4 170

FONTE: adaptado de Ebnesajjad (2017a).
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2.6.1 Estabilidade térmica do PTFE

Segundo Paoli (2008), os principais métodos térmicos usados em estudos de
degradacgado sao a termogravimetria (TGA) e a calorimetria diferencial exploratéria
(DSC). A TGA consiste na medigdo, por meio de uma balanga de alta precisdo
associada a um forno, da variagdo da massa ocasionada pelo aumento gradual da
taxa de aquecimento do ambiente. Quanto mais baixa a temperatura de inicio do
processo de perda de massa, menor € a estabilidade térmica de um material, nas
condigdes limitadas pelo experimento. Na figura 2, esta apresentado o inicio da
decomposicgao térmica e o teor de residuos apds a degradagao térmica medidos em
atmosfera inerte, comparando das curvas de perda de massa em fungdo da
temperatura para o Policloreto de Vinila (PVC), o PMMA, o PE e o PTFE.

FIGURA 2 — CURVAS DE PERDA DE MASSA
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FONTE: adaptado de Paoli (2008).

Os polimeros que apresentam ligagdes mais fortes, tem o inicio da perda de
massa atrasado. O PVC que tem ligagdo com o cloro e o PMMA que é composto por
um grupo metila e um grupo éster ligados a cada dois atomos de C, tem temperatura
de inicio de perda de massa inferiores ao PE. Entretanto, o PTFE que possui maior
energia de ligagdo, carbono-fltior (486 kJ.mol'), do que o PE, carbono-hidrogénio (431

kJ.mol"), tem sua curva deslocada, aproximadamente, + 100 °C que o PE. O PTFE
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tem excelente resisténcia a temperatura, ndo queima, resiste a 260 °C em trabalho
continuo e a 300 °C por periodos limitados (PAOLI, 2008).

2.6.2 Aplicagbes do PTFE na area da biomedicina

Segundo Ebnesajjad (2017b), o PTFE é um material biocompativel devido suas
propriedades mecanica, quimicas e fisicas. Para aplicagbes na area da biomedicina,
o PTFE consegue responder de forma positiva as condi¢cées peculiares presentes no
corpo humano, como variagdes de pH, elevados esforgcos mecanicos e interagdes
entre diferentes tipos de tecidos. Atualmente esse material é utilizado na fabricagao
de diversos dispositivos médicos, entre eles: mascaras faciais, protetores de
transdutores, sacos de ostomia, tampas de ventilagdo, bombas, filtros, biomateriais
cardiovasculares como: dispositivos para o sangue total in vifro contendo e
transferéncia; dispositivos intravasculares para terapia intervencionista; e dispositivos
para transplante permanente como substitutos de tecidos moles, etc. (LIU et al., 2007).

Com objetivo de melhorar as propriedades de um biomaterial tradicional
(SS316L), Piedade, Nunes e Vieira (2008), depositaram PTFE por deposicdo quimica
a vapor (CVD) sobre Stents de ago inoxidavel. Apds os testes apresentam os melhores
resultados alcangados para revestimentos com um teor de F entre 10 e 20%,
promovendo uma melhor na fungéo do dispositivo. De forma semelhante, Nunes et al.
(2008), comprova que a utilizagédo do F, oriundo do PTFE, para criar um revestimento,
apresenta os melhores resultados para a modificagdo dos dispositvos com
concentragcdes médias de F em 10%, onde a proliferacdo e morfologia das células
endoteliais indicam melhor biocompatibilidade da superficie modificada.

Estudos apontam que a adi¢ao de ions de F na superficie dos implantes tem
acgao osteointegradora, ou seja, altera os mecanismos envolvidos na osteointegragéao,
além de melhorar a resisténcia a corrosdo e aumentar a resisténcia da interface osso-
implante apds a cicatrizagdo (MAXIMO et al.,, 2016). Por exemplo, Dasmah et al.
(2014), conclui que implantes fluoretados apresentam bom resultados em relagcéo ao

aumento das condi¢cdes de osteointegracao e estabilidade em enxertos ¢sseos.
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2.7 POLI-ETER-ETER-CETONA (PEEK)

O Poli-éter-éter-cetona (PEEK) pertence ao grupo de termoplasticos
biocompativeis que tém uma boa resisténcia quimica e a resisténcia a radiagao gama.
Apresenta uma boa combinagcdo de resisténcia mecanica, rigidez, dureza e
estabilidade dimensional. E um material que esta em conformidade com a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), com a agéncia federal do Departamento
de Saude e Servicos Humanos dos Estados Unidos Food and Drug Administration
(FDA).

As especificacbes do PEEK sao controladas pela norma ASTM F 2026
Standard Specification for Polyethretherketone (PEEK) Polymers for Surgical Implant.
PEEK — (Invibio). Conforme ASTM F2026 (2017), esta matéria-prima presenta as
seguintes caracteristicas fisicas, quimicas, mecanicas e térmicas:

e Matéria-prima biocompativel

e Absorcao d’agua (saturagao): 0,4%

e Deformagao no escoamento: 4,2 %

e Densidade: 1,38 g/cm3 (minimo)

e Mddulo de Elasticidade (tragao): 5100 MPa

e Resisténcia a Tragado (escoamento): 110 MPa

e Temperatura de Deflexao sob carga (0,45 MPa): 210°C
e Temperatura de Deflexdo sob carga (1,8 MPa):155°C

e Temperatura de Fusédo: aproximadamente 340°C

Para as aplicagdes como biomaterial apresenta as seguintes caracteristicas
principais:
o Excelentes propriedades mecanicas;
e Moddulo de elasticidade proximo ao do osso cortical;
e Biocompatibilidade e bioestabilidade em longo prazo;
e Capacidade de ser esterilizado repetidamente sem perdas
significativas de suas propriedades;

e Radio-opacidade ideal para imagens pos-operatorias.
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2.7.1 Aplicagbes do PEEK na area da biomedicina

O PEEK tem ganhado espago no campo de aplicagao dos biomateriais, devido
as boa propriedades mecanicas e quimicas. Atualmente o PEEK é utilizado na
manufatura de dispositivos implantaveis, sendo aprovado pelo FDA e certificado com
marcacao CE.

As aplicagbes dos produtos manufaturado de PEEK, incluem: espacadores
espinhais, valvulas cardiacas, bandas arteriais pulmonares, aplicacdes dentarias, e
implantes ortopédicos como pinos, parafusos, ancoras, arruelas de fixacdo de

ligamentos e placas Osseas.

2.8 SUGESTOES DE APLICACOES

Os polimeros sdao um dos biomaterias mais empregados no ambito médico.
De modo geral, as aplicagdes mais importantes para polimeros em ortopedia
permanente incluem suturas, tecidos, implantes ortopédicos, dispositivos de fixacao,
cimentos O0sseos e componentes acetabulares para cirurgias de quadril. Entre os
materiais mais utilizados estdo os polimeros fluorados como o teflon (PTFE),
poliamidas, elastdmeros, silicones, poliésteres e policarbonatos (SILVA, 2017).
Segundo Rodrigues (2013), na aplicagdo de implantes ortopédicos, os
dispositivos poliméricos devem ser biocompativeis, inertes, atoxicos e suas
propriedades devem ser mantidas por longos periodos de tempos. Pois, sdo
adicionados ao esqueleto humano em suturas, correcdo de deformidades e
restabelecimento das fungbes de partes originais do corpo. Os polimeros mais
utilizados em ortopedia sdo o PE de ultra-alto peso molecular (UHMWPE) e o PMMA.
O UHMWPE tem sido extensivamente utilizado em articulagoes,
principalmente nas contraface articuladas para artroplastias de quadril e joelho.
Apresenta boas propriedades por combinar alta resisténcia a fratura,
biocompatibilidade e baixo coeficiente de atrito, entretanto apresenta baixa resisténcia
ao desgaste, quando comparado a outros polimeros (PREVER et al., 2008).
O PMMA é muito utilizado em ortopedia como cimento 6sseo para fixagao de
préoteses de quadril e joelho, em reparos de defeitos de cranio e em cirurgias de coluna
(LYE et al., 2009). O uso do PMMA como cimento 6sseo revolucionou a utilizagéo de

préoteses de quadril e, desde entdo, nenhum outro método de fixagdo tem apresentado



36

melhores resultados em longo prazo, apesar das controvérsias em torno de sua
utilizagdo (SHRIDHAR et al., 2016).

O PTFE também ja foi utilizado como componente acetabular para artroplastia
total do quadril. John Charnley em 1960, desenvolveu um dispositivo de "artroplastia
de baixa friccdo" usando o PTFE, nos lados femoral e acetabular. Este experimento
resultou em falhas por causa do desgaste e liberacao de residuos. Uma nova tentativa
foi realizada, utilizando um componente acetabular de PTFE de paredes grossas
articulando-se em uma cabega pequena projetada para reduzir as forgcas de
cisalnamento e torque. No entanto, esse design também gerou residuos, ocasionados
pelo desgaste excessivo, que produziram inflamagao imediata e falha na protese.
Charnley substituiu o PTFE por PE de alta densidade, mesmo n&o apresentando
coeficiente de atrito tdo bom quanto o PTFE, porém o UHWM apresentava 1000 vezes
mais resistente ao desgaste. Este prototipo de artroplastia total do quadril
desenvolvido em 1962, se tornou a base de projetos futuros que continuam sendo a
forma mais popular de artroplastia total do quadril realizada hoje (HALLAB; JACOBS,
2013).

A figura 3, esquematiza o sistema de artroplastia total do quadril, informando

a classe material mais utilizada em cada componente.

FIGURA 3 — COMPONENTES INDIVIDUAIS DE UMA ARTROPLASTIA TOTAL DE QUADRIL
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FONTE: adaptado de Medacta Internacional (2018).
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A figura 4, apresenta o desenvolvimento da artroplastia total do quadril em
funcdo do tempo. A histéria é particularmente pertinente para a ciéncia dos
biomateriais porque € uma das melhores ilustragdes de como um implante usado pela
primeira vez ha mais de um século evoluiu para o status altamente bem sucedido que

possui, devido principalmente aos avangos dos biomateriais (HALLAB; JACOBS,
2013).

FIGURA 4 — DESENVOLVIMENTO DA ARTROPLASTIA TOTAL DO QUADRIL
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Na linha de implantes para coluna, surgem algumas possibilidades de
aplicagao. Por exemplo, Cage Cervical Conjugado Anterior, figura 5, normalmente
fabricado em Ti6A4V, define-se como uma placa cervical associada a um cage
intersomatico, com propdsito de realizar a estabilizagédo cervical através de artrodese,
indicada para casos de restauracdo dos espacos intervertebral, estabilizacdo e
fraturas. O implante é fixado através de parafuso 6sseo e permite o uso de enxerto

0sseo em sua regido interna.

FIGURA 5 — CAGE CERVICAL CONJUGADO ANTERIOR

FONTE: Osteomed (2019).

Outra possibilidade seria os Cage Cervical Autobloqueante, ver figura 6,
utilizados como implante para recuperagdo anatdbmica dos espacos vertebrais

cervicais. Normalmente fabricado de PEEK ou Ti6A4V.

FIGURA 6 — CAGE CERVICAL AUTOBLOQUEANTE

FONTE: Jusimed (2019).
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Existem outros tipos de cages que também teriam potencial para ser
manufaturados em PTFE ou PEEK, com caracteristicas osteointegradoras. Na figura
7 é possivel identificar na imagem superior esquerda e respectivamente, Cage
Anterior em PEEK (Anterior Lumbar Interbody Fusion - ALIF), Neospace Cervical
Anterior, Cage tipo Cunha Cervical, Neospace TLIF (Transforaminal Lumbar Interbody
Fusion), Neospace PLIF (Posterior lumbar interbody fusion) e Cage tipo Cunha com

Flap.

FIGURA 7 — CAGES

FONTE: Adaptagéo de Jusimed (2019) e Osteomed (2019).

2.9 MODIFICAGAO DA SUPERFICIE

A modificagdo da superficie pode ser realizada através do tratamento
superficial ou por meio de revestimento. Neste trabalho é proposto abordar a
modificagao da superficie pelo processo de revestimento, pois esse apresenta uma
grande variedade de processos (quimicos e fisicos) que podem ser utilizados

consoante os materiais e os resultados pretendidos.
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Os processos de revestimento aumentaram sistematicamente em todas as
areas industriais devido a escassez de matérias-primas, requisitos de confiabilidade,
alto custo e aumento da vida util. Varios revestimentos sao utilizados para conceder a
superficie dos componentes, propriedades especificas que ndo podem ser fornecidas
pelos materiais de base. Isso expande suas areas de aplicagdo, principalmente
aumentando a resisténcia da superficie contra desgaste e corrosdao (BOYAN et al.,
2001).

Atualmente, existem diversos processos de revestimento de superficie. A
figura 8 apresenta a classificacdo dos processos de revestimento. Pode-se classificar
as técnicas, considerando o estado fisico-quimico do material de revestimento durante

0 processo de deposicao.

FIGURA 8 — CLASSIFICAGCAO DOS PROCESSOS DE REVESTIMENTO CONFORME O ESTADO
FiSICO-QUIMICO DO MATERIAL DO REVESTIMENTO
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FONTE: adaptado de Gruner (2001).

A categoria da Aspersdo Térmica contém grupos de processos nos quais
materiais metalicos ou ndo metalicos, finamente divididos, sdo depositados na
condigao fundida ou semifundida sobre um substrato preparado, formando um
depdsito aspergido (LIMA e TREVISAN, 2001). Se destaca por ser um processo que
produz revestimentos de espessura grandes, 0.05 — 2.5 mm. Qualquer material que
seja estavel no estado liquido pode ser depositado por pelo menos uma das técnicas

de AT. Atualmente, as aplicagbes destas técnicas variam de protegcao contra corrosao
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e oxidagao a quente em componentes de engenharia. Na area de implantes médicos,
os revestimentos por AT encontraram aplicagcbes importantes em endoproteses
implantadas sem cimento (GRUNER, 2001).

2.10 REVESTIMENTOS

Revestimentos de matérias sdo utilizados para as mais diversas aplicagdes,
pois a busca por materiais compdsitos para aplicagdes de alta tecnologia tem sido
amplamente estudada. A possibilidade de desenvolver propriedades, algumas vezes,
inexistente para um dado material, justifica a busca por essa area de pesquisa.

O comportamento do sistema revestimento/substrato ndo depende apenas
das propriedades individuais de cada componente, mas também da interagédo entre
eles, ou seja, a adesdo do revestimento ao substrato € um fator de extrema
importancia para esse tipo de solucgéao.

Segundo Cavalheiro e Vieira (1995), normalmente para a formagéo de um
revestimento consideram-se trés estagios:

1. Sintese ou produgao das espécies a depositar.
2. Transporte das espécies para o substrato.

3. Deposigao do material e crescimento do revestimento.

Alguns processos tém essas fases perfeitamente distintas, em outros podem
ocorrer a sobreposicdo ndo sendo perceptiva a individualizagdo de cada uma delas.
Os mesmos autores, salientam a importancia de controlar individualmente cada uma
dessas fases, visto que |he confere uma maior versatilidade e flexibilidade quando
comparado com outro processo, onde a distingdo ndo é evidente. No entanto, todos
0s processos de revestimento tém um elevado numero de parametros que influenciam
a deposicdo e afetam a qualidade do material, além de, em alguns casos, dificultar a
repetibilidade do processo. Conhecer as variaveis que mais influenciam o processo
se torna uma atividade fundamental.

Lima e Trevisan (2001) informam que no caso da AT, uma das maiores
dificuldades no estudo da formagao do revestimento e da sua microestrutura é o
achatamento e solidificagdo de cada goticula individual da qual o revestimento é
formado. Este fenbmeno ocorre em um tempo extremamente pequeno e a estrutura
formada é completamente diferente das produzidas por outros processos. Na

sequéncia sera detalhado como ocorre o processo de deposi¢cao na AT.
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De modo geral, os materiais precisam de tratamento superficial para remover
a contaminacao e preparar suas superficies para a adesdo. Tanto a forga de ligagéao
inicial quanto a durabilidade das ligagdes sao afetadas pela técnica de preparagao da
superficie. A maioria dos materiais requerem métodos uUnicos de tratamento para a
formacao da forga de unido ideal. Como consequéncia, a maioria dos métodos de
tratamento para a preparacao da superficie usa ou gera produtos quimicos que podem
ter uma variedade de efeitos adversos para a saude e devem ser usados com extrema
cautela (EBNESAJJAD, 2011). Para os processos de AT é indicado a preparagao da

superficie do substrato pela técnica de jateamento.

2.10.1 Caracteristicas dos revestimentos por Aspersao Térmica

Os processos de AT, assim como outros desenvolvimentos na area de
engenharia, atingiram o limite de expansdo de maneira empirica. Os avangos e
melhorias das qualidades dos revestimentos devem ocorrer de forma gradual,
ocasionado pela velocidade que o entendimento do mecanismo de formagdo do
revestimento, sua influéncia na microestrutura e o modo que controla as propriedades
sao compreendidos.

Diversas variaveis afetam a qualidade do revestimento formado por AT, entre
elas: material, tamanho e distribuicdo das particulas, velocidade da deposicao,
caracteristicas do substrato: material, rugosidade, temperatura e limpeza. Atualmente,
metodologias e ferramentas de analise de variancia contribuem para a otimizagéo
dessas variaveis, permitindo extrair os melhores resultados para cada processo.
Visando melhorar a qualidade dos revestimentos, modelos computacionais sao
desenvolvidos para flexibilizar as analises dos parametros. Entretanto, € aconselhavel
ter conhecimento prévio dos fendmenos envolvidos no processo.

Os revestimentos por AT sao formados por sucessivas camadas de goticulas,
material fundido ou semifundido, que se achatam e solidificam ao colidir com a
superficie do substrato, resultando em uma macroestrutura conhecida como lenticular
ou lamelar, similarmente comparada a forma de panquecas (LIMA e TREVISAN,
2001). A velocidade extremamente alta de resfriamento das “panquecas” é uma
caracteristica marcante da técnica de AT. Apds esse resfriamento o material
aspergido se ancora mecanicamente nas irregularidades da superficie do material,

substrato. A figura 9 ilustra a secdo transversal de revestimento tipicamente
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aspergido, constituido de lamelas, microtrincas, particulas sélidas, porosidade e
possiveis inclusdes. O revestimento que é formado ndo é homogéneo e tipicamente
contém um certo grau de porosidade e, no caso de metais pulverizados, o
revestimento contera 6xidos do metal. O material que compde a matéria-prima pode
ser qualquer substancia que possa ser fundida ou semifundida. A ligagcao entre o
substrato e o revestimento pode ser mecanica, quimica, metalurgica ou uma
combinacao destes. As propriedades do revestimento aplicado dependem do material
de matéria-prima, do processo de AT, dos parametros de aplicacdo e do pos-

tratamento do revestimento, se necessario.

FIGURA 9 — DETALHES E APLICAGOES DA ASPERSAO TERMICA

Particulas

Lamelas do revestimento
"panquecas" (Splat)
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Poros T Substrato

FONTE: adaptado de Babiak, Z.; Wenz, T.; Engl, L., (2006).

2.11 ASPERSAO TERMICA

A Aspersao Térmica € uma tecnologia que envolve um grupo de técnicas e
processos de revestimento que melhoram o desempenho de um componente,
adicionando funcionalidade as superficies. Essas técnicas visam aumentar a vida util
dos materiais ou fornecer-lhes propriedades especificas, por exemplo: d6tica, elétricas,
mecanicas, etc.). Devido a versatilidade desses processos e a utilizagdo em
praticamente quaisquer componentes, se tornou um grande mercado mundial que
vem crescendo desde os primeiros anos do século XX (ESPALLARGAS, 2015).

Na figura 10, esta demonstrado algumas imagens de partes do processo de

AT. A imagem superior esquerda (a), representa uma imagem 3D da matéria-prima,
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pos, para a criagdo dos revestimentos. A imagem seguinte (b), demonstra uma
superficie revestida pela técnica de AT, representando varias particulas que ao se
chocarem contra o substrato, sofrem impacto que ocasiona o achatamento dessas
particulas formando “panquecas” e dando origem ao revestimento. Na sequéncia,
canto inferior esquerdo (c), esta apresentado uma foto do processo de AT durante
operagao. As imagens “d” e “e”, demonstram possiveis aplicacbes desse processo
para a area dos biomateriais, um parafuso revestido com material bioativo, uma haste
femoral e um acetabulo. Por fim, aimagem “e”, apresenta o logo do grupo de pesquisa,

LABATS da UFPR, que tem por objetivo estudar as técnicas da Aspersao Térmica.

FIGURA 10 — PARTES DO PROCESSO DE ASPERSAO TERMICA

KRR

FONTE: adaptado de Paredes (2015).

A producao de revestimento por AT esta intimamente ligada a dois tipos de
energia:
1. Energia Térmica; utilizada para fundir ou semifundir o material do
revestimento.
2. Energia Cinética; utilizada para acelerar as particulas em diregdo ao

substrato.

A interagdo de ambos os tipos de energias, mencionadas acima, influencia
fortemente a resisténcia adesiva de tragcdo (adesdo) do revestimento. Tanto a

velocidade como a temperatura das particulas impactantes sao importantes no
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contexto do estabelecimento do bloqueio mecénico do revestimento e da superficie
do substrato, da ativagédo da ligagdo quimica ou de favorecer a formagao de uma zona
de difusado entre a superficie do substrato e o revestimento. Estes processos ocorrem
para cada particula, e € necessario um grande numero de eventos consecutivos para
construir um revestimento superficial da espessura desejada (BRUNETTE et al,,
2012).
De modo geral, os diferentes processos de AT podem ser classificados por:
e Tipo de fonte de energia térmica.
e O tipo ou forma (pé/arame) e a composigdo do material do revestimento.

e Tipo de fonte de energia cinética utilizada no processo.

A Aspersao Térmica vem sendo praticada desde 1912, quando os primeiros
bocais foram modificados para a aplicagao de pés ou arames (SCHOOP, 1912). Nos
ultimos 80 anos, a tecnologia do processo e o desenvolvimento dos componentes se
concentraram em melhorar a confiabilidade, estabelecer o controle de processos e
introduzir novos materiais de revestimento. A flexibilidade da AT oferece inumeras
opcoes e possibilidades para combater dificuldades ou demandas apresentadas por
aplicacoes especificas. Possibilitando uma grande variedade de materiais que podem
ser depositados, como: materiais ceramicos, polimeros em geral, metais e suas ligas,
carbonatos, boretos, hidretos, etc.

As técnicas de AT podem ser divididas a partir da fonte de energia utilizada
em cada processo. Neste trabalho utilizou-se a classificacdo dos processos de
Aspersdo Térmica adotada pelo LABATS, com base nos conceitos sugeridos por
Brunette et al. (2012) e Paredes (2015), conforme apresentado na figura 11.
Entretanto, devido a néo consagragao da tradugdo dos nomes dos processos para o
portugués, optou-se por uso das siglas em inglés para identificar cada processo,
adotando a sugestao de Sucharski (2016). Desta forma, a tabela 6 apresenta o nome

dos principais processos de AT e as suas respectivas siglas.
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FIGURA 11 — CLASSIFICACAO DAS TECNICAS DE ASPERSAO TERMICA
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FONTE: adaptado de Brunette et al. (2012) e Paredes (2015).

TABELA 6 — PROCESSOS DE ASPERSAO TERMICA, SUAS SIGLAS E NOMES

Font.e de Sigla Nome em Inglés Nome Usual em Portugués
Aquecimento
ASP Arc Spray Process Arco Elétrico
Energia elétrica APS Air Plasma Spraying Plasma por Arco n&o Transferido
PTA Plasma Transfered Arc Plasma por Arco Transferido
FS i S 5
(-po-arame) Flame Spray Chama Oxiacetilénica (p6 ou arame)
HVOF High Velocity Oxy-Fuel & i
” Ultrassénico
Combustae Chama de Alta Velocidade com
HVCW High Velocity Combustion Wire
Arame
= ™ i i
D-Gun™ ou Detonation Thermal Spraying TGS
DS Process
i o CSou Cold Spray ou Cold-Gas 5 :
Inducéo Elétrica CGSM Spraying Method Asperséo a Frio

FONTE: Sucharski (2016).

A tabela 7, apresenta os valores representativos das caracteristicas dos

processos de AT, demonstrando valores normalmente encontrado para cada
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processo. Entretanto, os valores sdo apenas representativos e podem ser

extrapolados conforme a abordagem e aplicagdo dos parametros de deposigao.

TABELA 7 — VALORES REPRESENTATIVOS DAS CARACTERISTICAS DOS PROCESSOS DE
ASPERSAO TERMICA*

Temperatura Da Taxa D_e~ Adesao™* Espess_ura Do Velopldade Das Teor De
Processos Chama ou Arco Deposicao (MPa) Revestimento Particulas Oxidos (%)
(°C) (Kg/H) (mm) (M/S) °
Chama P6 2200 1-6 14 -21 0.05-2.0 50 6
Chama 2800 6-12 16 - 25 0.05-2.0 180 4
Arame
HVOF 2600 - 3000 2-18 48 - 62 0.05-25 700 0,2
Arco Elétrico 4000 8-20 48 - 41 0.1-25 150 0,5-3
APS 16000 4-8 21-34 04-25 450 0,5-1

* Valores médios comumente encontrados.
** Comparativo de revestimentos tipo ligas ferrosas.
FONTE: Adaptado de Pawlowski (2008), Sucharski (2016) e Sulzer Metco (2016).

Na pagina 52, topico Aspersao térmica por Chama Oxiacetilénica p6 (Flame
Spraying - FS) - sera descrita a técnica de AT para o processo que compdéem o
planejamento experimental deste projeto de dissertagdo, ou seja, somente sera

apresentado em detalhe o processo por chama (FS) com alimentagao por po.

2.11.1 Efeito da preparacao da superficie

Nos processos de AT, a ancoragem mecanica € o principal mecanismo de
aderéncia do revestimento ao substrato. A preparagdo da superficie consiste em
proporcionar condi¢cdes favoraveis a esse mecanismo, promovendo a aderéncia e
garantindo a qualidade do revestimento. De modo geral, o procedimento de
preparacao do substrato, consiste em limpeza e texturizacdo da superficie.

A limpeza do substrato, em especial a superficie, deve ser cuidadosamente
atendida. Eliminar possiveis contaminantes presentes, contribui para a garantia de
uma superficie limpa, isenta de umidade, ferrugem, graxa, 6leos e demais impurezas.

A escolha do grau de rugosidade desejado para que se produza um
revestimento com boa aderéncia, depende do material depositado, do processo e das
condigdes de servigo do revestimento. Portanto, ndo tem uma definigdo Unica de
rugosidade para todos os materiais. Embora, para alguns casos, bem definidos,

existem normas que sugerem valores de acabamento superficial, ideal para
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determinada aplicagdo, como a norma N-2568 (PETROBRAS, 2016) que indica os
valores ideias para a aspersao de Al sobre substrato de aco carbono.

De acordo com a norma ABNT NBR 6405 (ABNT, 1988), a rugosidade média
(Ra), a maxima distancia pico vale (Ry) e a rugosidade média parcial (Rz), séo os
principais parametros da texturizagao de superficie. Por definigdo, Ra € a uma média
aritmética, considera o afastamento dos pontos do perfil de rugosidade em relagéo a
linha central, dentro de um percurso conhecido. Ry, define-se: como a soma da
maxima altura e profundidade dentro de um comprimento determinado. A rugosidade
parcial € a soma dos valores absolutos das ordens dos pontos de maior afastamento,
acima e abaixo da linha média, existente dentro de um comprimento de amostragem,
Rz é a média aritmética de 5 valores da rugosidade parcial.

Segundo Lima e Trevisan (2001), as caracteristicas que interferem na forga
de adesao entre o revestimento e o substrato, sdo basicamente: 0 numero de picos e
vales dentro de um determinado comprimento, a quantidade de picos favorece o efeito
de ancoragem, e a area da superficie, 0 aumento da area superficial melhora a adesé&o

de revestimento, pois intensifica a ancoragem

2.11.2 Aspersao térmica de biomateriais para aplicagdes clinicas

A Aspersao Térmica de biomateriais para aplicagbes clinicas foi relatado
desde 1990, embora a pesquisa que conduziu a essas publicagdes tenha comegado
com pelo menos 10-15 anos antes. Atualmente, tem-se pesquisado e estudado muito
sobre esse tipo de aplicagdo, mas até o momento nao foi definido um padrao de
superficie para todos os tipos de aplicagées de biomateriais (GROSS; BERNDT, 1991)
(KHOR; CHEANG; WANG, 1997) (SAMPATH; MCCUNE, 2000) (SUN et al., 2001)
(BRUNETTE et al., 2012) (VARDELLE et al., 2016) (SICHANI et al., 2017).

Gross e Berndt (1991), realizou a deposigao de hidroxiapatita (HA), sobre um
biomaterial ceramico, pelo processo de AT por plasma. Os principais parametros
comentados pelos autores foram o tamanho das particulas, -85 + 55 ym, e a distancia
de aspersao entre 200 e 225 mm. Através desse estudo, foi possivel confirmar a
possibilidade de criar um revestimento de HA sobre material ceramico apresentando
superficie porosa, adequada para situagdes onde € necessario o crescimento de 0sso
em um implante. Essa caracteristica da superficie pode ser alterada em funcéo da

distancia de deposigao e a quantidade de energia do processo.
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Khor, Cheang e Wang (1997), também contribuiram com o processamento
dos revestimentos de HA depositados por AT sobre substrato de Ti e ago inoxidavel.
Neste artigo, eles explicam o processamento dos pds de HA, utilizados como matéria-
prima para o revestimento, e sobre as técnicas de revestimento, AT por plasma,
chama p6 e HVOF, com objetivo de aplica-los em implantes biomédicos. Devido as
limitagdes da HA, como fragilidade, baixa resisténcia e baixa tenacidade, e a medida
gue os requisitos em aplicagées de engenharia biomédica tornam-se cada vez mais
exigentes, os engenheiros biomédicos devem considerar o uso de materiais
compositos. Seguindo esse pensamento, foi proposto uma sobreposicdo de
processos e revestimento em fungdo de um gradiente de funcionalidade. A figura 12,
apresenta o esquema ilustrativo dessa solugao e a figura 13 , apresenta o substrato
com o revestimento proposto. Apds todas as analises realizadas, conclui-se que a
combinagao do processo chama po e plasma produz revestimentos compdsitos, a
base de HA, com boas caracteristicas e permitindo a ampliacéo da aplicacédo de HA

como revestimento.

FIGURA 12 — ESQUEMA DA SOBREPOSIGAO DE PROCESSOS E REVESTIMENTO

Alto grau de
4 biocompatibilidade
e bioatividade

~——t-— Camada de transicao

Camada com grande
adesdo ao substrato

Substrato

FONTE: adaptado de Khor, Cheang e Wang (1997).
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FIGURA 13 — SOBREPOSIGAO DE TRES TIPOS DE REVESTIMENTOS DE HA

FONTE: Khor, Cheang e Wang (1997).

Pawlowski (2008), comenta que o revestimento de proteses foram as
primeiras aplicacbes da AT para o uso na medicina. As proteses que eram revestidas
por esse processo, de modo geral, foram: de quadril, de joelho, de brago e de dentes.
Entretanto, de 2004 até os dias atuais houve uma grande expansdo das pesquisas
nessa area e a AT encontrou diversas areas de atuacado dentro da medicina. Com o
desenvolvimento de novos materiais e as possibilidades de execugao desta tecnologia
se torna dificil de mensurar os limites de aplicagao.

Para as aplicagbes mais tradicionais e aquelas que desejem que ocorra o
crescimento do 0sso sobre o implante, € importante garantir os requisitos listados por
Winkler-Gniewek et al. (1988) e Brunette et al. (2012):

e Grande porosidade, para ampliar a superficie da prétese;

Do ponto de vista da fixagao biolégica, a porosidade é desejavel
devido a possibilidade de crescimento do tecido na estrutura porosa,
no entanto, isso tem efeitos de enfraquecimento das propriedades
mecanicas do revestimento.

Os poros gerados durante a AT sdo normalmente de natureza
bimodal, com poros grandes em torno de 30 - 50 ym e poros
pequenos com menos de 1 um. Esses poros, menores que 1 ym, séo

extremamente pequenos para que ocorra o crescimento do tecido
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macio / vascular, ou seja, ndo tem interesse para esse tipo de
aplicacdo. (KHOR; CHEANG; WANG, 1997)

e Biocompatibilidade e estabilidade no corpo;

e Boa adesdao ao substrato, o revestimento ndo deve se desprender

durante sua fungéo.

Estudos demonstram que quase todos os processos de AT ja foram testados
com o objetivo de criar superficies biocompativeis. Vardelle et al. (2016) apresentam
um fluxograma que considera a relagao da dire¢ao futura da AT e seu relacionamento
com o desenvolvimento da aplicagao de biomateriais.

A figura 14, apresenta um fluxograma que sugere as etapas principais para o
desenvolvimento de um dispositivo médico tratado superficialmente pela técnica de
AT.

FIGURA 14 — FLUXOGRAMA PARA O DESENVOLVIMENTO DE BIOMATERIAIS POR AT

12 Aplicagbes 2a. Banco de Informacgdes 3a. Processos AT 4. Métodos de Teste
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2. Dental 2. Patentes 5 S\‘jg';o 2. Teste invitro /in vivo
3. Tecidos moles 3. National Institutes ) 3. Mecanico
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FONTE: adaptado de Vardelle et al. (2016).

Como primeira etapa, deve-se escolher sobre a possivel aplicacao do
dispositivo, definindo a finalidade e a fungcdo que o revestimento proposto deve ter.
Posteriormente, realizar uma revisdo bibliografica com objetivo de ter um
entendimento aprofundado do estudo proposto, bem como definir quais materiais séo

aptos a realizar a fungédo sugerida. Apds a definicdo dos matérias, substrato e
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revestimento, deve-se escolher um processo da AT, verificar se tera a necessidade
de realizar algum tratamento posterior a deposi¢gédo e comparar a tecnologia escolhida
com as demais técnicas existentes. Por fim, o dispositivo deve ser submetido a testes,
conforme as normas e legislacdo vigente, além de realizar uma andlise do

desempenho clinico.

2.11.3 Aspersao térmica por Chama Oxiacetilénica p6 (Flame Spraying - FS)

Comumente chamado de Aspersao Térmica por chama p6 ou, simplesmente,
chama po, este processo utiliza fonte de calor para fundir e acelerar particulas de pé
para impactar sobre um substrato e formar um revestimento. Ele foi,
cronologicamente, o primeiro processo desse grupo, sendo desenvolvido pelo
engenheiro suico Schoop, no comeco do ultimo século. Inicial era utilizado com metais
de baixo ponto de fusdo, como estanho e chumbo, posteriormente foi expandido para
metais refratarios e alguns materiais ceramicos (SCHOOP, 1912) (PAWLOWSKI,
2008).

No processo de AT chama pé, a energia resultante da combustdo de um gas
combustivel com O2, normalmente acetileno (C2Hz2) + oxigénio, € usada para gerar
uma chama de alta temperatura. Este processo se caracteriza pela atomizacéo do pé
aquecido por meio de ar comprimido, e as camadas de revestimentos sao formadas
pelo ancoramento mecanico do material aspergido em elevada temperatura e alta
velocidade no substrato (BRUNETTE et al., 2012).

Conforme apresentado na figura 15, o gas de arraste, gas inerte, em conjunto

com o po é introduzido no bocal.

FIGURA 15 — ESQUEMA DA ASPERSAO TERMICA CHAMA PO
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FONTE: Sucharski (2016).
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As particulas sao fundidas e aceleradas no interior da chama em dire¢ao ao
substrato criando o revestimento, formado pelo ancoramento mecanico do material
aspergido em elevada temperatura e velocidade no substrato.

Os revestimentos depositados pelo processo a chama sao tipicamente
porosos e possuem um conteudo de 6xido significativo, visivel como manchas e linhas
escuras na micrografia 6ptica de uma secéao transversal. Além disso, os revestimentos
dessa tecnologia sao interligados mecanicamente com a superficie do substrato que
geralmente foi preparada anteriormente por jateamento, método preferido e mais
eficaz para a ativagcao da superficie antes da deposicao. Entretanto, os revestimentos
criados por FS geralmente nao sao usados para aplicagdes médicas (PAWLOWSKI,
2008). Porém este processo destaca-se por ser uma técnica de revestimento de facil
manuseio e baixo custo do equipamento, justificando estudos desse processo para
aplicagdes em dispositivos médicos (PAREDES, 2015).

Leivo et al. (2004), produziram varios revestimentos a partir de
fluoropolimeros; fluoreto de polivinilideno (PVDF), o cloreto de etileno
clorotrifluoroetileno (ECTFE), o perfluoroalcoxi alcano (PFA) e o perfluoroetileno
propileno (FEP). Todos estes pds de fluoropolimero sédo tipicamente usados na
deposicao eletrostatica, entretanto nesse estudo esses materiais foram utilizados em
um equipamento de AT, processos por chama p6 e a plasma. A figura 16 apresenta a
secao transversal da amostra de revestimento de PFA. Apdés a deposicao e a
caracterizacao foi possivel identificar que todos os revestimentos ficaram com alta
qualidade e aderiram bem ao substrato, liga de ferro (Fe 37). A estrutura dos
revestimentos pulverizados foi caracterizada e sua resisténcia a corrosao foi
determinada em varios eletrélitos agressivos. O revestimento de PFA apresentou os
melhores resultados em relagdo ao teste de resisténcia a corrosdo. Os autores
salientam que a AT provou ser um método adequado para fabricar revestimentos de
fluoropolimero para protecao de componentes contra corrosdo. Contudo, é essencial
que tenha um controle cuidadoso da temperatura e que a fonte de calor seja de baixa
energia e/ou chama de baixa temperatura para que nao superaquecem o material

polimérico do revestimento.
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FIGURA 16 — SEGAO TRANSVERSAL DA AMOSTRA DE REVESTIMENTO POLIMERICO PFA

Substrato 100 pm

FONTE: adaptado de Leivo et al. (2004).

Alamara, Saber-samandari e Berndt (2010), afirmam que o processo de AT &
um meétodo pratico para produzir revestimento polimérico, PP. Utilizando a AT chama
po, eles avaliaram a influéncia da distancia da pistola ao substrato (stand-off distance
— SOD) e seu efeito sobre a morfologia do p6 apds colidir com uma superficie plana.
O termo Splat (panquecas) foi utilizado para identificar esse achatamento do pé. Foi
possivel produzir panquecas uniformes e integras, com formato de disco e com nivel
de respingos minimo, mantendo o SOD entre 15 e 25 cm. Distancias superiores a
essas provocam deformacdo dos Splats. Além disso, salientam a dificuldade do
processamento da particula até deixa-la completamente fundida sem que ocorra a
degradagao e recomendam nao utilizar particulas com didametro superior a 100 pm,
pois no processo a chama po as particulas tendem a ficar com o exterior degradado,
enquanto o nucleo permanece sem fusao.

Aspersao Térmica € um bom processo para a criagao de revestimentos
poliméricos. No estudo realizado por Lima, Souza e Camargo (2013), o qual analisa o
desgaste e a resisténcia a corrosdo dos revestimentos poliméricos depositados por
AT, fica evidente o0 sucesso desse processo. Trés materiais poliméricos, Polieterimida
(PEI), PEEK e Poliamida 12 (PA12) foram depositados com sucesso em substratos
de ago Carbono, AISI 1020, por AT chama p6, conforme apresentado na figura 17.
Todas as amostras foram jateadas, rugosidade média de 1,6 um, pré-aquecidas a 230
°C, e aspergidas com fluxo médio entre 8 a 12 g.min"' a uma distancia de 85 mm do
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substrato, esta curta distancia evita o superaquecimento e reduz o tempo de voo das
particulas. O gas de combustéo utilizado foi C2Hz2 e Oz, com fluxo de 54 e 27 litros
padronizados por minutos (slpm), respectivamente, e pressao de 206 kPa. Os
revestimentos ficaram com 300 uym de espessura e rugosidade média de 0.39 um.
Foram realizados testes de desgaste abrasivo, padrao ASTM-G-65-04, e de corrosao
em solu¢ao muito agressiva de H2SO4 a 40%, conforme ASTM D1308-02 (2007).

Os revestimentos apresentaram bons desempenho nos testes. A AT de
polimero melhorou a superficie do material, concedendo resisténcia ao desgaste, a
corrosao e estabilidade quimica. Além disso, também se mostrou como uma
alternativa com potencial de reduzir custos referentes a matéria-prima do revestimento

e como uma técnica de deposi¢do muito versatil.

FIGURA 17 — SECAO TRANSVERSAL DOS SUBSTRATOS E REVESTIMENTOS POLIMERICOS

PEEX Cosvng

FONTE: adaptado de Lima, Souza e Camargo (2013).

Estudos recentes apresentam a aplicabilidade da AT chama pé na criagao de
revestimentos compaositos, polimero/metal. Em um estudo inovador, Jia et al. (2017),
apresentaram uma solugdo com potencial para aplicagdes maritimas garantindo
excelente resisténcia a corrosao e a incrustagao (biofouling). Foi desenvolvido um
revestimento compdsito formado a partir do polietileno de alta densidade (PEAD) e
cobre (Cu), depositado sobre placas de ago por AT chama pé. A criagdo desse
revestimento permitiu a unido de duas caracteristicas, resisténcia a corroséo e
incrustacéo, que séo ditas como desafios para os revestimentos biofouling. Isso é
possivel por causa da resisténcia a corrosdo do PEAD e a caracteristica especial
desse revestimento; a liberagao continua de ions de Cu.

De modo semelhante ao proposto neste projeto de pesquisa, Oliveira et al.
(2015), realizaram um estudo de caracterizagcédo de revestimentos de Ti sobre

substrato de PEEK, aplicado através do processo de AT por chama para aplicacoes
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de implantes. O equipamento utilizado foi uma maquina de Aspersdo Térmica da
marca Sulzer, equipada com uma pistola modela 6P-Il. O gas de transporte das
particulas foi Argénio e Nitrogénio com parametro de 15 SCFH. Para a combustéao foi
utilizado oxigénio, 100 SCFH, e acetileno (C2H2), 60 SCFH. A deposicéo do Ti foi lenta,
pois foi utilizado ar comprimido para resfriar as amostras no intervalo de cada passe.
A distancia da pistola ao substrato foi variada entre 30 a 50 cm. Posteriormente a
deposicao e a caracterizacao, concluiram que é possivel preparar bons revestimentos
de Ti sobre substrato PEEK, utilizando o processo chama pd6. Perceberam que
utilizando o Argbnio como gas de transporte, diminui a formagao de Nitreto de titanio
(TiN), apresentando um menor coeficiente de atrito. Também observaram, com auxilio
do teste de desgaste, que nenhum revestimento fraturou até 150.000 ciclos.

Por fim, no teste de bioatividade da superficie do revestimento, foi avaliada a
bioatividade por testes in vitro por imersdo das amostras em fluido corporal simulado
(SBF) durante diferentes periodos de tempo, até um total de 23 dias. Os revestimentos
foram analisados por SEM e EDS apds a imersao em SBF, e revelou que foi formada
uma camada contendo Calcio (Ca) e Fosforo (P), compostos similares aos ossos
(apatita). Demonstrando que o revestimento obtido tem potencial para ser utilizado
como implante ortopedista estatico, porque apresenta bioatividade e, quando nao

submetido ao desgaste, o revestimento € aparentemente estavel.
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3. MATERIAIS E METODOS

Nesta pesquisa sera utilizado o processo de AT chama p6, verificando a
viabilidade de produzir revestimento de Ti+PTFE sobre PTFE, avaliando as

propriedades: fisicas, quimicas, topografica e a bioatividade.

3.1 MATERIAIS

Os materiais necessarios para a realizacao deste experimento sio listados na

sequéncia.

3.1.1 Substrato Polimérico

Tarugo de PTFE branco e PEEK natural, @16 mm, cortado no formato de
discos de espessura 8 mm, seguindo o desenho abaixo, figura 18. O tamanho final de
cada amostra deve ser @16x8 mm.

Um suporte foi adicionado as amostras apenas para possibilitar e facilitar o

fluxo das amostras pelos processos propostos.

FIGURA 18 — DESENHO DOS SUBSTRATOS, PTFE E PEEK

800+ g50

@ 16,00 550

FONTE: o autor.
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As dimensdes dos substratos foram manufaturados seguindo o desenho,
apenas trocando a matéria-prima para atender ao PTFE, figura 19, e ao PEEK, figura
20.

FIGURA 19 — SUBSTRATOS DE PTFE FIGURA 20 — SUBSTRATOS DE PEEK

. /)

FONTE: o autor. FONTE: o autor.

3.1.2 Substrato Metalico

Chapa de acgo inoxidavel 304 (SS304), conforme norma ASTM A276 (2017),

nas dimensdes 70x50x1,5mm, conforme desenho, figura 21.

FIGURA 21 — DESENHO SUBSTRATO DE SS304

70

50

FONTE: o autor.
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3.1.3 Matéria-prima do revestimento

Para atender a este estudo foi proposto a utilizacdo de tipos de revestimento,
podem ser simples, um unico material, ou composto, mixtura de pés. O revestimento
composto deve ser criado a partir da mistura de um material metalico e um material
polimérico, conforme descrito na tabela 8. Para fazer o revestimento composto, a

mistura deve ser realizada em fungéo da porcentagem massica.

TABELA 8 — MATERIA-PRIMA DO REVESTIMENTO

TIPO PO METALICO | PO METALICO | PO POLIMERICO | PO POLIMERICO
GRANDE FINO GRANDE FINO
Nome Titanio Grande Titanio Fino PTFE Grande PTFE Fino
gjr:]')‘“"’met”a -180 +106 106 +63 180 +106 -106 +63

FONTE: o autor.

Titanio liga, Ti-6Al-4V, norma ASTM F1108 (2014). Para obtengao dos pds foi
realizado o processo de moagem em uma fragmentadora e, posteriormente, moagem
em um moinho picotador.

O p6 polimérico PTFE proposto para esta pesquisa € o comercialmente
denominado Teflon. Para obtencao dos pds foi utilizado um triturador.

Todos os pos foram peneirados garantindo a granulometria, conforme tabela 8.

Na preparagdo dos pos é fundamental garantir uma baixa taxa de umidade.
Desta forma, os p6s metalicos sdo submetidos a uma estufa por um periodo de 4 dias
em temperatura de 80 a 100° C. Os pds poliméricos foram submetidos a jatos de ar
quente, aproximadamente 40°C.

A mistura dos pos deve ser realizada em porcentagem usando uma balanca para
garantir o equilibrio. Posteriormente, um em misturador os pos sdo submetidos a um
ciclos de 60 minutos de mistura. A figura 22 apresenta um exemplo da conferéncia da
porcentagem, sendo assegurado que o peso total corresponda as porcentagem

propostas.
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FIGURA 22 — PESAGEM DO PO TITANIO COM PTFE

FONTE: o autor.

3.1.4 Graos Abrasivos para Jateamento

Na etapa de preparagao da superficie foi necessario realizar o processo de
jateamento, com objetivo de preparar a superficie do substrato para a deposigéao do
revestimento. Os graos abrasivos utilizados deve ser de 6xido de aluminio branco com
granulometria de 40 mesh (80% das particulas sdo menores ou iguais a 0.350 mm)
para os substratos poliméricos e 20 mesh (80% das particulas sdo menores ou iguais
a 0.800 mm) para os substratos metalicos, classificados seguindo a norma ASTM
C721 (2015). A figura 23 apresenta um exemplo da preparagcdo dos substratos de

PTFE e PEEK. Entretanto, as amostras de aco inoxidavel também foram jateadas.

FIGURA 23 — PREPARAGAO DAS AMOSTRAS DE PTFE E PEEK

FONTE: o autor.
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3.1.5 Gases de Processo

No processo de AT chama po, alguns gases estdo envolvidos devido as
funcdes de gerar a combustéo, transportar os pés que irdo formar o revestimento e
criar uma camada protetora para o bocal de aspersao. Na tabela 9 estdo descritos

quais serao os gases utilizados neste estudo.

TABELA 9 — GASES DE PROCESSO

GAS DE TRANSPORTE

GASES DE COMBUSTAO GAS DE PROTEGAO

DOS POS
Nome Acetileno Oxigénio Argbnio Ar comprimido
Sigla C2H2 02 Ar -
Fluxo 60 40 15 -

(SCFH)

SCFH = pé cubico padrao por hora. Unidade utilizada pelo fabricante da maquina de aspersao
Térmica, Sulzer.
* A pressao do sistema de ar comprimido deve ser entre 1.5 a 2 bar.

FONTE: o autor.

3.2 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

3.2.1 Preparacao da superficie

Para a realizagao das atividades de obtencdo da rugosidade superficial e
limpeza, foi selecionado processo de jateamento abrasivo com éxido de aluminio

branco, seguindo os parametros da tabela 10.

TABELA 10 - PARAMETROS DE RUGOSIDADE PARA PREPARACAO DO SUBSTRATO
RUGOSIDADE MEDIA | MAXIMA DISTANCIA PICO VALE | RUGOSIDADE MEDIA PARCIAL
(RA) (RY) (R2)

7—-9pum 28 —45 um 40 — 50 pm

FONTE: o autor.

Os parametros do jateamento foram; pressao de 25 psi, angulo de 90 graus e
distdncia da pistola de 100 mm. As amostras poliméricas foram submetidas a 40

segundos de jateamento. Esse tempo foi determinado, apds testes iniciais,
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objetivando uma rugosidade média parcial de aproximadamente 45 ym. Para as
amostras metalicas o tempo foi de 60 segundos, com aumento da presséo para 32
psi.

Apos o jateamento, as superficies dos substratos poliméricos devem
apresentar 6timo grau de limpeza, similarmente ao Sa3, obtido por comparagédo com
os padrdes de qualidade superficial publicados pela norma NACE RMN — 0170. As
amostras poliméricas foram higienizadas com alcool etilico.

A figura 24 apresenta o equipamento utilizado para avaliar a rugosidade do

substrato garantindo que todos estejam dentro dos parametros inicialmente propostos.

FIGURA 24 — MEDICOES RUGOSIDADE

1 o
POWER |  START
oata | stor |

FONTE: o autor.

3.3 ASPERSAO TERMICA

Para realizar a deposicao € necessario um equipamento que disponha desse
recurso, no laboratério LABATS da UFPR esta disponivel uma infraestrutura de
Aspersao Térmica chama p6 que possui uma unidade alimentadora de pds, SMPE,
além da pistola 6P-II, ambos fabricados pela empresa Sulzer Metco.

Os principais parametros, para este estudo, do processo de chama pd6 que
influenciam diretamente a qualidade dos revestimentos depositados sé&o as seguintes:

e Matéria-prima do revestimento.
¢ Distancia pistola — substrato.
e Taxa de alimentacao do Pé6.

e Pré-aquecimento.
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Em relacido aos parametros fixos do processo, temos:
e Presséao e Fluxo de Oxigénio e Acetileno utilizado para a formagao da
chama.
e Presséao e Fluxo de Argbnio, utilizado para transferir as particulas até o
substrato.
¢ Rugosidade substrato (preparagao da superficie).
e Limpeza da superficie apds jateamento.

e Tamanho das particulas.

No estudo proposto existem 4 fatores a serem estudados. Diante disso, foi
selecionado um arranjo ortogonal padrao, permitindo a realizagdo de experimentos.
Os niveis utilizados sao escolhidos dentro dos limites do processo de AT abordado
neste estudo, correspondendo a valores afastados entre si. Sendo que o nivel inicial
sera de valores fornecidos pelo catalogo técnico do fabricante do equipamento
utilizado, com suaves alteracdes para adequacao a pesquisa, € o outro determinado
por testes preliminares e aproximagdes realizadas por outros pesquisadores,

conforme descrito na revisao bibliografica.

3.3.1 Parametros de processo e Fatores de controle

Os fatores de controles e os niveis a serem testados sdo apresentados na
tabela 11 e 12. Cada proposta de revestimento deve ser alternada respeitando os

parametros e fatores de controle definidos.

TABELA 11 — PARAMETROS DO PROCESSO A CHAMA PO

FATOR NIVEL | NIVEL Il
Distancia tocha-substrato 300 mm 500 mm
Taxa alimentac&o do p6 45 g/min 60 g/min
Temperatura do substrato (°C) TA* 100

* TA = Temperatura ambiente
FONTE: o autor.
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TABELA 12 — FATORES DE CONTROLE

ENSAIO DISTANCIA TOCHA- TAXA ALIMENTACAO TEMPERATURA DO

SUBSTRATO DO PO SUBSTRATO
1 300 mm 45 g/min TA
2 300 mm 60 g/min 100
3 500 mm 45 g/min 100
4 500 mm 60 g/min TA

FONTE: o autor.

3.4 CARACTERIZACAO DA SUPERFICIE

A falta de normatizacéo para a avaliagao e caracterizacao das superficies dos
implantes tem dificultado a integracao e a valorizagao de todos os resultados. Nao
existe um conjunto de regras para avaliagcdo e caracterizagdo das superficies de
implantes, entretanto € fundamental realizar técnicas para caracterizagao fisica,

quimica e topografica.

3.4.1 Propriedades fisicas

Nos processos de AT, a adesdo do revestimento ao substrato deve ser
avaliada. Deste modo, o teste de adesdo do revestimento foi realizado de maneira
analoga a norma ASTM-633-13 (2017), a qual prevé a jungéo do corpo de prova com
uma contraparte. Para a juncéo, € utilizado um adesivo sobre o revestimento e uma
resina na base do substrato. Apos a cura do adesivo e da resina, o conjunto montado
€ tracionado até que ocorra a separagao. Avalia-se, entdo, a adesio do revestimento
e a regiao da fratura. Desconsiderando o revestimento, o limite de adesdo que o
sistema comporta é 4,5 MPa, com base em testes iniciais, os quais apresentaram
falha na resina (cola).

A figura 25 apresenta a montagem do sistema para a realizagado do ensaio de
adesdo. O equipamento utilizado é uma maquina de multifuncional, modelo
Mecmesin, com uma célula de carga acoplada de 2.5kN e configurada para o teste de

tracionamento.
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FIGURA 25 — MONTAGEM DO SISTEMA PARA ENSAIO DE ADESAO

-9 | - g

FONTE: o autor.

Em varias situagbes os dispositivos implantaveis trabalham sobre
compressao. Por esse motivo, os revestimentos também devem ser avaliados para
essa condi¢ao, sendo indicado a realizacido de um teste similar a norma VDI 3198
(1991). Aplicando uma carga conhecida sobre o revestimento e realizar uma
comparacao ao aspecto das indentacgdes.

O equipamento utilizado foi um Wilson Hardness, com indentador cénico e pré
carga de 3 N. O posicionamento da amostra se deu de forma perpendicular ao
indentador e o local de teste foi escolhido de forma a minimizar as influéncias do centro

e da borda da amostra, conforme figura 26.

FIGURA 26 — POSICIONAMENTO DA AMOSTRA PARA TESTE DE INDENTAGOES

FONTE: o autor.
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3.4.2 Propriedades morfoldlicas e quimicas

Para o estudo da morfologia e avaliagdo semi-quantitativa da composi¢cao
quimica foi utilizado um Microscépio Eletrénico de Varredura (Scanning Electronic
Microscopy — SEM) com espectrémetro de dispersédo de energia (Energy Dispersive
Spectroscopy — EDS) disponivel no Centro de Microscopia Eletronica (CME) da
UFPR.

3.4.3 Propriedades da topografia superficial

Foram analisados os perfis e as rugosidades das superficies dos
revestimentos. Com auxilio do microscopio confocal, foi avaliado o perfil superficial do
revestimento em trés pontos de cada amostra, usando ampliacbées de 5x, 10x, 20x e
50x, quando aplicavel.

As rugosidades das amostras foram medidas no Laboratério de Metrologia
da UFPR, utilizando-se para isso um rugosimetro Mitutoyo, modelo SJ-201. Apds
acomodacao sobre a base, as amostras foram analisadas com apalpador esférico de
diamante de 2 uym de raio e amplitude de acdo de 1 mm; o curso de analise foi de
aproximadamente 4 mm e cut-off de 0.25 mm. Foram realizadas 5 medigbes em cada
amostra, obtendo em cada medigao a rugosidade média e rugosidade total, bem como

o desvio padrao da medicao.

3.5 PROCESSO DE HIGIENIZACAO, EMBALAGEM E ESTERILIZAGAO

No fluxo de fabricagao de dispositivos médicos implantaveis, algumas etapas
tém grande importancia, tais como: a higienizagdo, embalagem e esterilizagdo. Estas
sao consideradas as principais operacgdes do processo, sendo fundamental assegurar
que o dispositivo suporte as mesmas. Deste modo, a resposta do dispositivo
resultante da passagem por essas etapas contribui para a seguranga do produto.

Para avaliar o comportamento do dispositivo perante o processo determina-
se pré-requisitos. Sendo assim, como critério de aceitacdo, as amostras testadas
devem resistir a 1 ciclo completo (higienizagdo, embalagem e esterilizagdo), sem

comprometer suas caracteristicas.
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As instrucdes de uso de dispositivos médicos apontam que as amostras nao
estéreis devem ser lavadas com detergente enzimatico, auxilio de ultrassom com
frequéncia alta e tempo de 25 minutos. Ao fim da etapa de limpeza, as amostras
devem ser desinfetadas por 10 minutos com desinfetante alto nivel. Logo apds,
embaladas individualmente em papel grau cirurgico, selando-as com o auxilio de
seladora e submetendo-as ao processo de esterilizagcdo a vapor por meio da
autoclave. Neste processo, o ar € removido pela formacdo interna de vacuo,
permitindo a penetragdo do vapor nas embalagens.

ApoOs cada etapa de esterilizagdo, as amostras devem ser submetidas a
analise visual, realizada de forma individual em cada amostra, para identificar
possiveis irregularidades, tais como: desplacamento do revestimento, manchas e
oxidagéo.

A anadlise visual foi considerada como requisito obrigatério, qualquer
anormalidade percebida deve ser evidenciada. Caso sejam percebidas anormalidades
apods o ciclo, a amostra estara reprovada no teste.

Conforme figura 27, um ciclo completo do teste possui 4 etapas:

FIGURA 27 — FLUXO DO PROCESSO DE HIGIENIZAGAO, EMBALAGEM E ESTERILIZACAO

Limpeza / Desinfeccdo Embalagem [—»| Esterilizacdo |—» Andlise visual

FONTE: o autor.

De acordo com o guia do FDA “Reprocessing Medical Devices in Health Care
Settings: Validation Methods and Labeling Guidance for Industry and Food and Drug
Administration Staff’, os parametros de esterilizacao para dispositivos médicos na

condicdo de vacuo, devem seguir conforme tabela 13:

TABELA 13 — PARAMETROS DO PROCESSO DE ESTERILIZAGAO

PARAMETROS DE ESTERILIZACAO

Tempo de esterilizagao 4 minutos
Temperatura de esterilizagcado 132°C
Tempo de secagem Minimo 20 minutos

FONTE: o autor.
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4. APRESENTAGAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos nas deposigdes e

testes de aplicagdes por AT.

41 MORFOLOGIA DOS POS

Compreende-se que para a interpretacdo dos resultados sobre os testes de
aplicacao por AT, com as diferentes misturas de Ti e PTFE, pressupde que estes pos
sejam abordados pormenorizadamente. A figura 28 (a) representa a imagem do Ti,
material utilizado como p6 metélico. Esta revela que a geometria e o tamanho dos
graos dos poés sao standard. Na figura 28 (b) séo visiveis detalhes importantes como

a superficie da particula, a prépria geometria e algumas imperfeigdes.

FIGURA 28 — IMAGEM POR SEM, PO METALICO (Ti)

ey

72

SEM HV: 15.0 kV WD: 12.07 mm L ' VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 80 x Det: BSE 500 pm
View field: 3.08 mm | Date(m/d/y): 02/28/18 CME-UFPR

i T i
SEM HV: 15.0 kV 3 VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 450 x
View fieid: 615 ym | Date(m/dly): 02/28/18 CME-UFPR

A: SEM dos pés metalicos Ti. B: SEM dos po6s metalicos Ti, 450x.
FONTE: o autor.

A geometria do pé PTFE foi igualmente avaliada pela imagem SEM, que
demonstra irregularidades, impurezas e ainda variagdes vincadas na geometria, de
acordo com a figura 29.

Contudo, diferentes padroes geométricos podem ser depositados por AT,
embora ndo se tenha informacgao sobre os efeitos destas variagbes geométricas, no
referido processo. Reconhece-se que é desejavel que a matéria-prima tenha um fluxo

continuo ao longo do processo.
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FIGURA 29 — IMAGEM POR SEM, PO POLIMERICO (PTFE)

e

SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 12.41 mm VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 200 x ‘ Det: BSE 200 pm
View fieid: 1.38 mm | Date(m/d/y): 02/28/18 CME-UFPR

SEMHV: 15.0KkV |  WD: 12.41 mm | VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 90 x ‘ Det: BSE 500 pm
View field: 3.08 mm | Date(m/d/y): 02/28/18 CME-UFPR

A: SEM dos pos poliméricos PTFE. B: SEM dos pés poliméricos PTFE, 200x.
FONTE: o autor.

A matéria-prima do revestimento, proposta inicialmente, consiste em uma
mistura de porcentagem de pds. Desta forma, os dois materiais foram agrupados e
misturados para a obteng¢éo do revestimento do material, como representado na figura
30. As imagens de SEM potenciam uma diferenga de cores, que ilustram os materiais.
Assim, revelam-se pontos mais claros e mais escuras, correspondendo a Ti e PTFE,

respetivamente.

FIGURA 30 — EXEMPLO DA MATERIA-PRIMA DO REVESTIMENTO (TI+PTFE)

- - s - 2 3 2
SEMHV: 150kv | wDi1z4zmm | SEM WD:
SEMMAG: 90x | Det: BSE 500 um SEM MAG: 450 % | Det: BSE 100 pm
View field: 3.08 mm_ | Date(m/d/y): 02/28/18 CME-UFPR View field: 615 pm | Date{midly): 02/28118 CME-UFPR

A: Mistura dos pés Ti+PTFE B: Mistura dos pos Ti+PTFE, 450x.
FONTE: o autor.
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A figura 31, tem objetivo de apresentar quais foram os pontos analisados por
EDS para identificar a composicdao de cada pd. De maneira aleatoéria, foram

selecionados trés pontos de cada grupo de particulas (claras e escuras).

FIGURA 31 — PONTOS ANALISADOS NA AMOSTRA DA MISTURA DOS POS DE Tl E PTFE PARA
ANALISAR A COMPOSIGAO

FONTE: o autor.

A analise preliminar, por EDS apresentada nas figuras 23 e 24, da composi¢ao
da mistura de pos revelou a presenca de Ti, F e C em todos os pontos. Entretanto, a
concentracao de Ti e F em cada ponto possibilitou a identificagdo de cada particula.
Os pontos mais claros representam as particulas de Ti (composi¢gao de 66,5% em
peso de titanio), ver figura 33, e os pontos mais escuros representam as particulas de
PTFE, devido a alta concentragédo em peso de F (58,6%) e C (15,2%), ver figura 33.

O suporte das amostras para a analise por EDS é fabricado de Aluminio.

FIGURA 32 — ANALISE DE EDS DO PONTO 1
Ti Kal N

Wtk o
Ti 665 02
Fi235 01
355 01
043 02
02 00

FONTE: o autor.
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FIGURA 33 — ANALISE DE EDS DO PONTO 2

FONTE: o autor.

42 TESTES DE APLICACAO POR ASPERSAO TERMICA COM DIFERENTES
MISTURAS DE TI E PTFE

Devido a complexibilidade deste tipo de deposicdo foi necessario realizar
diversos testes. Varios parametros foram testados, buscando os limites de aplicagao
dos parametros do processo. Desta forma, algumas limitagdes foram encontradas,
porém possibilitou inicialmente direcionar para as escolhas dos parametros,

permitindo uma validagao inicial do processo de deposicao.

4.21 Testes preliminares

Para realizar os testes preliminares, os seguintes fatores de controle foram
adotados como variaveis de grande impacto para o processo de formagao do
revestimento, conforme indicado nas tabelas 11 e 12.

A figura 34 apresenta uma amostra de Polipropileno (PP), sobre sua superficie
a deposicao de Ti Fino por AT chama po6 foi testada no laboratério de Aspersao
Térmica do Departamento de Engenharia Mecéanica da Universidade Federal do
Parana (DEMEC/UFPR), LABATS. Esta amostra nao foi caracterizada, pois foi apenas
um teste preliminar. Entretanto, pode ser estimado a possibilidade de usar a AT para
criar um revestimento sobre polimero, mesmo em PP, que possui temperatura de
fusao cristalina de apenas 165°C. Contudo, a formagao do revestimento n&o foi
claramente evidénciada. Através de analise visual estimou-se a ocorréncia do
ancoramento de pequenas particulas de titanio. Deste modo, imagens por
microscopico optico foram realizadas, a fim de revelar alguns possiveis pontos de

ancoramento das particulas, conforme apresentado na figura 35.
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FIGURA 34 — AMOSTRA DE POLIPROPILENO REVESTIDA COM Ti ATRAVES DE ASPERSAO
TERMICA

50 mm

Revestimento: Titanio
Substrato: P | i

FONTE: o autor.

FIGURA 35 — AMOSTRA AMPLIADA DE POLIPROPILENO REVESTIDA COM Ti ATRAVES DE
ASPERSAO TERMICA

FONTE: o autor.

Um polimero com maior ponto de fusao foi testado, o PTFE. Respeitando os
fatores de controle, diversos testes foram efetuados. A figura 36 apresenta o substrato
de 16 mm de diametro e dois resultados obtidos para a deposi¢cdes sobre o substrato

PTFE.
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FIGURA 36 — AMOSTRA DE PTFE REVESTIDA ATRAVES DE ASPERSAO TERMICA

FONTE: o autor.

Sobre a superficie do PTFE foi possivel identificar pequenas particulas de
Titdnio, porém durante o processo de deposi¢cao foi observado que as particulas
ricocheteavam dificultando o processo de criagdo do revestimento, conforme

demonstrado na chapa de apoio, ver figura 37.

FIGURA 37 — PARTICULAS DE POS NAO ADERENTES

FONTE: o autor.

As figuras 38 e 39 demonstram pontos de coloragdo mais clara que se
diferenciam do substrato. Esses pontos apresentam as particulas aderentes ao

substrato.
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FIGURA 38 — PTFE REVESTIDA COM Ti, 5X

FONTE: o autor.

Com o mesmo objetivo foi testada a deposicéo Ti sobre o substrato PEEK,
variando os fatores de controle e método do interpasses. Apds a definicdo dos
parametros e estratégia de deposicao foi possivel criar o revestimento apresentado

na figura 40. Para essa deposicéo foi utilizada a matéria-prima Ti Fino e Ti Grande.
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FIGURA 40 — AMOSTRA DE PEEK REVESTIDA ATRAVES DE ASPERSAO TERMICA

Tl Fino Tl Grande

FONTE: o autor.

Sobre as amostras de PTFE e PEEK foi testada a deposi¢do da matéria-prima
contendo PTFE, porém nao foi possivel criar um revestimento. Além de diversos
problemas com o processo de deposi¢cao terem ocorrido, por exemplo entupimento e
fluxo intermitente de deposigédo. Todavia, mesmo apos ajustes no processo, nao foi

possivel obter o revestimento compdsito sobre os materiais poliméricos.

FIGURA 41 — FALHA NO FLUXO DE DEPOSIGAO

FONTE: o autor.

Tentou-se, novamente, a deposigao do revestimento contendo PTFE sobre os

polimeros, PEEK e PTFE, utilizando parametros diferentes. Entretanto, a formacao de
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um revestimento espesso nao foi possivel. A figura 42 apresenta a tentativa de
deposigao, seguindo uma cronologia da esquerda para a direita. A amostra de PEEK

esta posicionada a esquerda das imagens.

FIGURA 42 — TENTATIVA DE DEPOSIGAO DO REVESTIMENTO TI+PTFE SOBRE PTFE E PEEK

3% b B " 3 -

FONTE: o autor.

A figura 43 demonstra uma amostra de ago inoxidavel (SS304) revestida com
Ti+PTFE, depositado por AT chama pd, utilizando mistura de pds de Ti e PTFE. P6
de Ti, com granulometria -106 +63 ym e P6 de PTFE granulometria -180 +106 um,

com concentracdo massica, 70% de Ti e 30% de PTFE.
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FIGURA 43 — AMOSTRA DE INOX REVESTIDA COM Ti+PTFE ATRAVES DE ASPERSAO
TERMICA

Aco inoxidavel
50 mm

TITANIO + PTFE
70% 30%

70 mm

FONTE: o autor.

A figura 44, obtida por SEM-EDS, revela a distribuicdo do Ti (em amarelo)
sobre a superficie da amostra de SS304. Também permite observar a distribuigdo
pontual e aleatéria do PTFE (fluor identificado em vermelho). Este estudo inicial, teve
objetivo de apenas testar a criagdo do revestimento compdsito metal+polimero,
mesmo os dois materiais possuindo ponto de fusdo bem distintos. Entretanto, os

parametros de deposigao precisam ser ajustados para garantir um revestimento mais

homogéneo.

FIGURA 44 — SEM-EDS DA AMOSTRA DE INOX REVESTIDA COM TI+PTFE ATRAVES DE
ASPERSAO TERMICA

[ [ ey

FONTE: o autor.
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4.2.2 Processo de obtencéo dos revestimentos

O substrato de aco inoxidavel comportou-se de modo conhecido, favorecendo
a deposicdo sobre sua superficie, ndo sendo necessario alterar o método de
deposicdo. No entanto, com auxilio dos testes preliminares foi possivel identificar a
inviabilidade no método convencional de deposi¢ao sobre os poliméricos.

Observou-se que os parametros escolhidos possuem grande influéncia no
processo de deposicdo, porém a maneira de analisar essas variaveis sofreu alteragao.
Os principais parametros considerados sao: Distancia tocha-substrato, Taxa
alimentacao do pé e Temperatura do substrato (°C). As seguintes consideracgdes
foram tomadas para permitir a criacdo do revestimento:

Em relacao a distancia tocha-substrato: esse parametro indica qual a distancia
da tocha a superficie do substrato. Pelo método convencional é proposto uma
deposigao fixando esse parametro, ou seja, durante a deposicéao o distancia tocha-
substrato ndo deve ocorrer variagoes. Entretanto, notou-se que o processo de criagao
do revestimento desempenhou melhor resultado ao alterar a distancia entre os
passes. Apos alguns testes optou-se por variar este pardmetro. Desta forma, os
revestimentos sobre polimero, PEEK e PTFE, seguiram a sequéncia conforme figura
45. Seguindo os niveis propostos a distancia “LONGE” (L) equivale a 350 mm e
‘PERTO” (P) igual a 150 mm.

FIGURA 45 — PARAMETRO DISTANCIA TOCHA-SUBSTRATO

LONGE LONGE PERTO

F:mns]_,"mmns]_, 'Fnums]

LONGE LONGE PERTO

i N

LONGE LONGE

FONTE: o autor.
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Em relacédo a Taxa alimentacdo do po: os niveis propostos inicialmente foram
relativamente satisfatorios ao processo. Contudo, observou-se uma leve tendéncia de
entupimento do equipamento ao utilizar uma taxa de alimentagcéo de 60 g/min. Desta
forma, optou-se em padronizar a deposi¢ao em 45 g/min.

Em relagdo a Temperatura do substrato: as amostras inicialmente estavam
sendo degradadas pelo acumulo de calor. Como estratégia para evitar o
superaquecimento das amostras, a cada passe as amostras foram resfriadas com
jatos de ar comprimido. O limite superior da temperatura do substrato foi de 100°C e
o limite inferior foi 35°C. Essas temperaturas apresentaram melhores resultados nos
testes preliminares, tanta para criagdo do revestimento quanto para nao degradacgao
do substrato.

Diante dessas consideracdes, os fatores de controle foram atualizados

conforme tabela 14 para os substratos poliméricos.

TABELA 14 — NOVOS FATORES DE CONTROLE

ENSAIO DISTANCIA TOCHA- TAXA ALIMENTAGAO TEMPERATURA DO
SUBSTRATO DO PO SUBSTRATO
1 150 - 350 mm 45 a/min TA —100°C
LLPLLPLL 9 Resfriando a cada passe

FONTE: o autor.

4.2.3 Formagao do revestimento

O processo de AT chama pé mostrou-se capaz de realizar a deposi¢ao de
revestimento de titanio sobre substrato polimérico. Algumas imagens foram
registradas com objetivo de exemplificar o processo de formacao do revestimento. As
proximas figuras demonstram a deposi¢ao de Ti sobre PEEK e PTFE. A deposigao
sobre SS304 seguiu 0 método convencional.

Utilizando os fatores de controle da tabela 14, realizou-se a deposigéao de Ti
simultaneamente sobre substrato de PTFE e PEEK. Essa estratégia foi adotada para
comparar o processo de formacao do revestimento. Na sequéncia das imagens duas
amostras, PTFE e PEEK, sado apresentadas, a esquerda e a direita, respectivamente.

Entre os passes e o processo de resfriamento foi capturada a imagem das superficies,
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conforme figura 46. Mesmo seguindo as mesmas condigdes nao foi possivel criar o

revestimento sobre o PTFE.

FIGURA 46 — FORMAGCAO DO REVESTIMENTO TI+PTFE SOBRE PTFE E PEEK

) < 3, X

FONTE: o autor.

De modo similar, titanio foi depositado sobre a superficie do PEEK, conforme
exemplo abaixo, figura 47. Nessa situagao o processo foi melhorado possibilitando a
deposigdo de cinco amostras simultaneamente, garantindo similaridade nas

condicdes de deposigao.

FIGURA 47 —- FORMAGCAO DO REVESTIMENTO Tl SOBRE PEEK
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FONTE: o autor.

Visando estressar o processo foi proposto a deposig¢ao do revestimento de Ti
sobre o substrato de PEEK sem preparagao prévia, jateamento. A amostra nao
passou pelo processo de jateamento e foi submetida a deposigdo. Ao realizar o
processo de deposicdo nao se notou diferenca em relagao ao processo de formacao
do revestimento, além do revestimento ter caracteristicas muito similares a mesma
amostra, porém com jateamento. A figura 48 apresenta a superficie do revestimento
de Ti sobre PEEK néo jateado (esquerda) versus o mesmo revestimento, porém com
toda a preparagao inicial (direita).
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FONTE: o autor.

4.3 VERIFICAR A POSSIBILIDADE DE DEPOSICAO DO REVESTIMENTO
PROPOSTO SOBRE BIOMATERIAL POR AT CHAMA PO

Com auxilio dos testes preliminares foi possivel identificar os tipos de

revestimentos usuais para esse estudo, seguindo a tabela 15.

TABELA 15 — DESCRICOES DOS REVESTIMENTO

~ TIPO DO ,
DESCRICOES MATERIA-PRIMA
REVESTIMENTO
A1 Composito P4 Metalico Fino (70%) + P6 Polimérico Grande (30%)
A2 Composito P4 Metalico Fino (70%) + P6 Polimérico Fino (30%)
X1 Simples P6 Metalico Grande
X2 Simples P6 Metalico Fino

FONTE: o autor.

A utilizacdo dos parametros de processo, conforme os pardmetros de
controle, permitiu a criagdo dos revestimentos sobre o material metalico SS304. Duas
amostras foram selecionadas e classificadas consoante os revestimentos utilizados.
Portanto, a primeira amostra corresponde ao “revestimento A1 sobre SS304” e a
segunda amostra corresponde ao “revestimento A2 sobre SS304”, de acordo com a

tabela 15. As imagens, representadas pela figura 49, revelam visualmente a aparéncia
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e distribuicdo do revestimento, de um ponto de vista mais geral e outro mais detalhado.
De forma analoga, a figura 50 revela a superficie do revestimento A2 sobre SS304.

FIGURA 49 — IMAGEM SUPERFICIAL DO REVESTIMENTO A1 SOBRE SS304

7

SEM KV WD: 15.42 mm | | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 250 x Det: BSE 200 pm
View field: 1.1 mm  Date(m/d/y): 02/05/18 CME-UFPR

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.34 mm | | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 25 x Det: BSE
View field: 11.1 mm  Date(m/d/y): 02/05/18 CME-UFPR

A: Revestimento A1 sobre SS304 B: Revestimento A1 sobre SS304, 250x.
FONTE: o autor.

FIGURA 50 — IMAGEM SUPERFICIAL DO REVESTIMENTO A2 SOBRE SS304

S &
SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm 1| VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 250 x Det: BSE 200 pym

View field: 1.11 mm | Date(m/dly): 02/05/18 CME-UFPR

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.34 mm | [ VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 25 x Det: BSE 2mm
View field: 11.4 mm  Date(m/d/y): 02/05/18 CME-UFPR

A: Revestimento A2 sobre SS304 B: Revestimento A2 sobre SS304, 250x.
FONTE: o autor.
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Seguindo os novos fatores de controle e respeitando os parametros de
processo foi possivel a criagao dos revestimentos sobre o material polimérico PEEK.

FONTE: o autor.

FIGURA 52 — IMAGEM SUPERFICIAL DO REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK. 250X

FONTE: o autor.
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FIGURA 53 — IMAGEM SUPERFICIAL DO REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK

FONTE: o autor.

FIGURA 54 — IMAGEM SUPERFICIAL DO REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK. 250X
S

¥

ZEISS |

FONTE: o autor.

Os revestimentos X1 e X2 sobre o PEEK demonstram caracteristicas

distintas. O revestimento X1 revela uma maior quantidade de particulas fundidas,
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permitindo a criacdo de um revestimento aparentemente mais coeso. Entretanto,
acredita-se que devido ao tamanho menor das particulas, a quantidade de material
depositado no revestimento X2 tenha sido maior em comparacao ao revestimento X1,
mesmo seguindo os mesmos parametros. Esse fato tende a ocasionar uma menor
quantidade de particulas fundidas, pois € suposto que o calor gerado seja dividido por

uma massa maior, oriunda do aumento do numero de particulas.

4.4 MORFOLOGIAS DOS REVESTIMENTOS POR MEIO DO SEM.

A avaliagao do revestimento torna-se relevante pela importancia que o mesmo
apresenta para as analises morfologicas. Para isto, foi necessario apresentar imagens
de sec¢des transversais ao revestimento, permitindo a compreensdo da interface
substrato/revestimento e desenvolvimento do revestimento. Nas figuras 55 e 56, as
amostras com revestimento A1 e A2 sobre SS304 revelam, respectivamente, a segéao

transversal dos revestimentos.

FIGURA 55 — IMAGEM TRANSVERSAL DO REVESTIMENTO A1 SOBRE SS304

SEM HV: 15.0 kV' wo:1543mm || )]

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE | 50 pm
View field: 277 ym  Date{m/dly). 02/05/18 CME-UFPR

VEGA3 TESCAN VEGA3 TESCAN

SEM HV: 15.0 kV wD:15.43mm | )]

SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 pm
View field: 554 ym  Date(m/dly): 02/05/18 CME-UFPR

A: Revestimento A1 sobre SS304 B: Revestimento A1 sobre SS304, 1000x.
FONTE: o autor.



87

FIGURA 56 — IMAGEM TRANSVERSAL DO REVESTIMENTO A2 SOBRE SS304

SEM HV: 15.0 kV wo:19.44mm || ]

SEM MAG: 500 x Det: BSE 100 ym
View field: 554 ym  Date(m/d/y): 02/05/18 CME-UFPR

SEM HV: 15.0 KV wo: 19.44mm | ()] VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE 50 pm
View field: 277 pm  Date(m/d/y): 02/05/18 CME-UFPR

VEGA3 TESCAN

A: Revestimento A2 sobre SS304 B: Revestimento A2 sobre SS304, 1000x.
FONTE: o autor.

A analise transversal permite a medigao da espessura do revestimento, sendo
que ambas as amostras tinham revestimentos de espessura semelhantes,
aproximadamente 68 microns (um). No entanto, a preparacéo inicial da superficie da
amostra dificulta a medicdo da espessura, devido ao perfil de superficie variavel
causado pelos picos e vales. Lembrando que essa rugosidade cria pontos de
ancoragem proporcionando melhor aderéncia do revestimento ao substrato. Os
parametros do processo sao essenciais para realizar uma boa interface de
revestimento com reducgao dos poros e particulas ndo fundidas. As Figuras 55 e 56
revelam caracteristicas importantes do sistema de revestimento/substrato como
pontos de ancoragem, particulas fundidas e semi-fundidas e empilhamento adequado
das particulas. Embora o revestimento apresente algumas trincas e falhas ocasionais
de ancoragem, isso sugere que a espessura pode ser aperfeigcoada, aumentando-a
para uniformizar o revestimento. Mudangas nos parametros também podem ser
realizadas como outra alternativa para suavizar o revestimento.

Os revestimentos X1 e X2 sobre o PEEK apresentaram uma boa interface
entre o revestimento e o substrato. Em relacdo ao revestimento X1 fica visivel a
identificacdo de vazios sobre varios pontos do revestimento, muitos deles com
intercomunicagdo. Pensando em uma futura aplicacdo, essa caracteristica do

revestimento tende a favorecer o fluxo de sangue originando mais pontos de
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ancoramento para as ceélulas. De modo menos acentuado pode-se observar
caracteristica semelhante no revestimento X2. Todavia, os vazios sao aparentemente
de menor tamanho. Esse revestimento, X2, possui camadas mais homogéneas, a
sobreposicao das particulas contribuiu para um revestimento mais harmonioso.

As imagens transversais dos revestimentos X1 e X2 sobre o PEEK podem ser
vistas nas figuras 57 a 64. Com objetivo de identificar se os revestimentos possuiam
vazios com interligag¢des foi realizada a preparacéo das amostras de duas formas. O
revestimento X1 foi embutido a frio utilizando resina, porque deste modo a resina nao
ocupa 0s espacgos vazios. Porém, as imagens ficaram um pouco comprometidas por
causa da dificuldade de focar no topo do revestimento. Em relagdo ao revestimento
X2 foi utilizado o embutimento a quente, baquelite, com pressdao de 150 bar e

temperatura de 180 °C.

FIGURA 57 — IMAGEM TRANSVERSAL DO FIGURA 59 — IMAGEM TRANSVERSAL DO
REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK, 2.5X REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK, 2.5X

FIGURA 58 — IMAGEM TRANSVERSAL DO FIGURA 60 — IMAGEM TRANSVERSAL DO
REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK, 10X REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK, 10X

FONTE: o autor. FONTE: o autor.
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FIGURA 61 — IMAGEM TRANSVERSAL DO FIGURA 63 — IMAGEM TRANSVERSAL DO
REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK, 20X REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK, 20X

FONTE: o autor. FONTE: o autor.
FIGURA 62 — IMAGEM TRANSVERSAL DO FIGURA 64 — IMAGEM TRANSVERSAL DO

REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK, 50X REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK, 50X

FONTE: o autor. FONTE: o autor.

45 CARACTERIZAGAO DA PERMANENCIA DOS ELEMENTOS NA
MORFOLOGIA DO REVESTIMENTO

Com o objetivo de caracterizar a permanéncia de PTFE na morfologia do
revestimento, buscando a presenca de C e F e comprovar a presenga de Ti na
superficie do revestimento, foi realizada uma avaliagdo/analise da composigcao
quimica por EDS. Na figura 65 é possivel observar algum aglomerado de F na
superficie do revestimento A1 sobre SS304. Apesar disso, a geometria desse mesmo
aglomerado pode significar, ou ndo, a ndao degradacao do PTFE. Nao obstante,

diversos pontos de F s&o visiveis de forma separada na superficie. Por outro lado,
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verifica-se que ha Ti disperso por toda a superficie do revestimento, sendo indicativo

de uma distribuigdo uniforme e coesa dos pos metalicos.

FIGURA 65 — EDS DO REVESTIMENTO A1 SOBRE SS304

FONTE: o autor.

O mapeamento primario da superficie do revestimento, através das cores,
pode ser visualizado na figura 65. Neste sentido, estas cores demonstram diferentes
elementos, que indicam a composi¢cao da amostra. Assim, a cor vermelha representa
o F, como mostra na figura 65 (b). De modo similar, o Ti pode ser identificado na figura
65 (c), sendo representado pela cor amarela.

No processo de AT, as particulas de Ti oxidam, apesar do gas condutor ser
inerte. Isso ocorre, predominantemente, pelo contato com o O:2 existente na
combustao que transfere as particulas fundidas para o substrato. Além do fluxo de ar
comprimido utilizado para proteger o bocal de aspersao de um superaquecimento e
do ar ambiente contido na sala.

De forma similar, o revestimento X1 sobre o PEEK foi mapeado nas figuras
66 e 67. Optou-se pela realizacdo da analise de EDS por mapa para identificar a
distribuicdo dos materiais por area.
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FIGURA 66 — EDS DO REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK

FONTE: o autor.

FIGURA 67 — ANALISE POR ELEMENTO DO REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK

C Kol 2

FONTE: o autor.

Seguindo a mesma estratégia para o revestimento X2 sobre o PEEK,

conforme figuras 68 e 69 .
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FIGURA 68 — EDS DO REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK
T

FONTE: o autor.

FIGURA 69 — ANALISE POR ELEMENTO DO REVESTIMENTO X2 SOBRE PEEK

C Kedd 2

T T T
Dados do Mapa 1

FONTE: o autor.

Ambos revestimentos apresentaram titanio na superficie, confirmando que o

revestimento contém esse material.



93

4.6 TESTE DA ADERENCIA DO REVESTIMENTO AO SUBSTRATO

O adesivo selecionado para garantir a fixagao do revestimento precisa passar
pelo processo de aquecimento e cura, 160 °C por 4 horas. Para garantir a mesma preé-

carga para todas as amostras foi utilizado o dispositivo apresentado na figura 70.

FIGURA 70 — DISPOSITIVO PARA FIXACAO DAS AMOSTRAS

FONTE: o autor.

Todas os revestimentos foram avaliados. O equipamento utilizado realiza a
medi¢ao da forga (tragdo) em Newton (N). Diante disso, foi necessario calcular em

Mega Pascal (MPa) para permitir comparagao entre os resultados.

_ Tragao (N)

A 50 = — 2~ 7
desdo Area (m2)

Sendo a Tragao a resposta apresenta pelo equipamento e a area calculada
da seguinte forma:

Para as amostras cilindricas, PEEK, a area de interesse foi calculada pela
equacao abaixo:

Areapgpy = mr?
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Para as amostras retangulares, SS304, a area de interesse foi calculada

multiplicando os lados do retangulo, conforme equagéo abaixo:

Area55304 = ab

O revestimento X1 sobre o substrato PEEK apresentou o menor desempenho

em relacado a Adesao, aproximadamente 2,4 MPa. Conforme apresentado na figura

71.

FIGURA 71 — RESULTADO ADESAO REVESTIMENTO X1
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FONTE: o autor.

0,40

O revestimento apresentou ser bastante coeso, demonstrando integridade

mesmo apoés o arrancamento. O modo de falha esta apresentado na figura 72.
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FIGURA 72 — MODO DE FALHA, REVESTIMENTO X1

FONTE: o autor.

Os demais revestimentos suportam carga superior a 4,5 MPa, visto que todas
as falhas ocorreram na regido da resina e nao na interface revestimento/substrato.
Conforme apresentado nas figuras 73, 74 e 75.

FIGURA 73 — RESULTADO ADESAO REVESTIMENTO X2
1000

973/V
900

800
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Resisténcia (N)

400

/

300
/

200 /

/

100 of

0
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70 0,80 0,90
Deslocamento (mm)

FONTE: o autor.
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FIGURA 74 — MODO DE FALHA, REVESTIMENTO X2

Resina falhouna
e0.H0 patafise %

34 s

FONTE: o autor.

As amostras com revestimento A1 e A2 sobre substratos de SS304 foram
recortadas, 5 x 10 mm, para diminuir a area de estudo. Deste modo, a for¢a necessaria
para falha de adesao durante o teste tende a diminuir. Isto foi necessario devido a
expectativa de melhor resposta a adesao desses revestimentos. Além disso, também
foi alterada a resina para tentar proporcionar uma resisténcia maior. Todavia, como
esperado o revestimento suportou a carga e a falha ocorreu na resina. A forca de 973
N resultou em uma resisténcia acima de 19 MPa, conforme figuras FIGURA 75 e
FIGURA 76.

FIGURA 75 — MODO DE FALHA E ADESAO, REVESTIMENTOS A1 E A2

FONTE: o autor.
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FIGURA 76 — RESULTADO ADESAO REVESTIMENTO A1 E A2

1000
973/V
900

800

700
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Resisténcia (N)

FONTE: o autor.

Os revestimentos também foram avaliados pelo teste de indentagao.
Inicialmente foi proposto uma carga de 15 N, porém o resultado da indentag&o néo foi
facilmente identificado por ter sido muito superficial. Sugeriu-se aumentar a carga para

30 N, permitindo a comparagao entre os revestimentos, conforme figura 77.

FIGURA 77 — INDENTAGCAO X1 E X2, 30 N

PR

FONTE: o autor.
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Nao foram observadas diferengas significativas no comportamento dos
revestimentos, ao aplicar a carga o revestimento acompanhou a deformagéo plastica
do substrato, PEEK.

Pode ser visualizado o perfil da superficie dos revestimentos X1 e X2 apés a
indentagdo. Os perfis das profundidades resultantes da carga aplicada estédo
apresentados nas figuras 78 e 79, respectivamente.

FIGURA 78 — ANALISE DA INDENTACAO X1,30 N

78

&

FONTE: o autor.

FIGURA 79 — ANALISE DA INDENTAGAO X2, 30 N

Hm

67

FONTE: o autor.
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De mesma forma, os revestimentos A1 e A2, apds indentacdo, sao

apresentados nas figuras 80 e 81. As profundidades séo relativamente similares,

sendo aproximadamente 43 e 34 um, respectivamente.

FIGURA 80 — ANALISE DA INDENTAGAO A1, 30 N

FONTE: o autor.

FIGURA 81 — ANALISE DA INDENTAGCAO A2, 30 N

FONTE: o autor.

o

(L]



100

4.7 ANALISE DO PERFIL DE RUGOSIDADE POR MICROSCOPIA CONFOCAL E
RUGOSIMETRO

O mapeamento 3D da superficie ilustra a topografia e a rugosidade do
revestimento, conforme exemplificado na figura 82. Os dois revestimentos sobre

SS304 tém perfil de rugosidade semelhante e estao representadas na figura 83.

FIGURA 82 — MAPEAMENTO 3D - REVESTIMENTO A2

- xae8EIIFTEEE

FONTE: o autor.

FIGURA 83 — MAPEAMENTO 3D - REVESTIMENTO A1 E A2

o pm __pm

A1 60 A2

L R L L L L L RN R AR RN RARAE RARRE RARAR AR
0 005 01 015 02 025 03 035 D4 045 05 055 D6 065 07 075

0 005 01 015 02 025 03 035 04 045 05 055 06 0656 07 075

FONTE: o autor.
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FIGURA 84 — MAPEAMENTO 3D - REVESTIMENTO X1 E X2
. bm

X1 i

N 008 01 N1R N2 02 N3 03" N4 045 0K 0RR NR 0ARS 07 074

A NMR N1 N1 N2 N?8 N2 NAR T4 NAR NA NAR NR NARE N7 N78

FONTE: o autor.

Posteriormente a analise da superficie torna-se possivel avaliar/medir alguns
parametros da propria superficie. Utilizando um rugosimetro, foi realizado 5 medigdes
em cada amostra, sendo utilizado duas amostras de cada revestimento. Em cada
medicao foi obtida a rugosidade média e rugosidade total, bem como o desvio padrao
da medigdo. A figura 85 apresenta as médias com desvio padrdo das medigdes em

microns.

FIGURA 85 — MEDICAO DE RUGOSIDADE DO REVESTIMENTO

140
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80 | I }

e 114

98 100

40 80 76 - 77
62

20

RA RY RZ RA RY RZ ‘ RA RY RZ ‘ RA RY RZ

REVESTIMENTO X1 REVESTIMENTO X2 REVESTIMENTO A2 REVESTIMENTO Al

FONTE: o autor.
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Estatisticamente a rugosidade média (Ra e Sa) para todos os revestimentos
é semelhante. Entretanto, a maxima disténcia pico vale (Ry) e a rugosidade média
parcial (Rz e Sz) foram afetados pelo tipo de revestimento e substrato. A semelhancga
do perfil de rugosidade (Sa e Sz) dos revestimentos é comprovada pela medigao de
forma digital, conforme figura 86. Os demais parametros apresentam a distribuicao

dos valores de rugosidade.

FIGURA 86 — MEDIGCAO DIGITAL DA RUGOSIDADE DO REVESTIMENTO
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FONTE: o autor.
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48 TESTE AO PROCESSO DE HIGIENIZACAO, EMBALAGEM E
ESTERILIZAGAO

Os equipamentos utilizados estdo descritos na tabela 16;

TABELA 16 — EQUIPAMENTOS DO PROCESSO DE HIGIENIZAGAO, EMBALAGEM E
ESTERILIZACAO

EQUIPAMENTO MARCA MODELO DATA CALIBRACAO
Autoclave Systec DX-23 26/07/2018
Ultrassom Sony-Tech SONI-TOP 416A Nao Aplicavel
Seladora Selapack SM 25 Plus Nao Aplicavel

FONTE: o autor.

Para garantir a n&o influéncia de fatores externos, as condi¢gdes do ambiente
foram controladas. Os testes foram realizados em ambiente seco com temperatura de
20 £ 5°C.

O ciclo do Processo de Higienizagdo, Embalagem e Esterilizag&o foi realizado
seguindo o procedimento estabelecido. As figuras abaixo demonstram evidéncias das
etapas do processo.

As amostras de SS304 foram cortadas na dimensao 10 x 10 mm por limitagdes
de espaco nos equipamentos utilizados.

Conforme indicado na etapa de método, o teste inicia pelo processo de

limpeza. A figura 87 apresenta um exemplo do processo.

FIGURA 87 — PROCESSO DE LIMPEZA

FONTE: o autor.
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Ao fim da etapa de limpeza, as amostras foram lavadas abundantemente com
agua destilada e iniciou-se o processo de desinfec¢ao, conforme apresentado na

figura 88. As amostras ndo apresentaram falhas ou danos.

FIGURA 88 — PROCESSO DE DESINFECGCAO

N
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FONTE: o autor.

Apos a conclusdo do processo de desinfecgao, as amostras foram embaladas,

conforme figura 89. Nao foi identificada falhas ou danos ao revestimento.

FIGURA 89 — PROCESSO DE EMBALAGEM

FONTE: o autor.

Por fim, as amostras foram levadas ao processo de esterilizagao.
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Os revestimentos foram aprovados, todos suportaram o processo de
higienizacdo, embalagem e esterilizagao.
Os revestimentos A1 e A2 sobre o SS304 nao apresentaram nenhuma

irregularidade.

FIGURA 90 — AMOSTRA DO REVESTIMENTO A1 E A2 SOBRE SS304

A1l A2

FONTE: o autor.

Semelhantemente pode-se observar os revestimentos X1 e X2 sobre o PEEK
através da figura 91, 92 e 93 que n&o ha nenhum tipo de irregularidade nas amostras,

tais como: desplacamento de revestimento ou manchas.

FIGURA 91 — AMOSTRA DO REVESTIMENTO X2 E X1 SOBRE PEEK

X2 X1

FONTE: o autor.



FONTE: o autor.

FIGURA 93 — REVESTIMENTO X1 SOBRE PEEK APOS ESTERILIZAGAO

FONTE: o autor.
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CONSIDERAGOES FINAIS

Posteriormente aos resultados apresentados, surgem algumas constatacoes
e conclusdes. Neste sentido, tornou-se possivel realizar a deposicdo de um
revestimento compadsito, Ti+PTFE, sobre um substrato metalico através do processo
de Aspersao Térmica chama pé. De forma geral, o processo de deposigao se mostrou
satisfatorio para criar um revestimento compdsito sobre substrato metalico.

O processo de deposigao tradicional precisou ser alterado para se adequar a
deposicao de titanio sobre polimero, os dois principais pontos foram:

e Resfriamento entre passes tornou-se fundamental para garantir a
criagao do revestimento e a ndo degradagéo do substrato.

e Movimentos radiais foram menos eficientes, sendo aconselhado
realizar uma variagdo axial durante o processo de deposigao.
Conforme os resultados dos testes, as particulas se sobrepdem mais
facilmente neste sentido, além de auxiliar a ndo degradacdao do
substrato.

A analise EDS detectou a presenga de Titanio e Fluor no revestimento A1 e
A2, sendo que o primeiro material foi identificado sobre toda a superficie. Além disso,
conclui-se que existem diferencas entre os revestimentos, ocasionadas pelas
diferengcas dos parametros de processo, granulometria. Contudo, a variagdo de
parametros nao trouxe resultados conclusivos em relagcdo a qualidade do
revestimento, pois em ambos o objetivo de criar o revestimento foi alcangado.

Pode-se afirmar que é possivel depositar titanio sobre polimero pelo processo
de aspersdo térmica chama péd, todavia os melhores resultados foram sobre o
substrato PEEK.

Considerando o processo convencional de asperséo térmica chama pé e as
estratégias indicadas neste estudo, n&o foi possivel criar um revestimento sobre o
PTFE. Entretanto, particulas de titanio ficaram ancoradas sobre o substrato.

As caracteristicas do revestimento X1 tende a favorecer o fluxo de sangue
originando mais pontos de ancoramento para as células. De modo menos acentuado
pode-se observar caracteristica semelhante no revestimento X2. Todavia, todos os
revestimentos criados apresentaram cavidades e vazios, as quais demonstram
potencial para serem pontos de ancoragem para as células, gerando um ambiente

favoravel para o crescimento e, consequentemente, promotor da osteointegracéao.
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As amostras avaliadas foram aprovadas apds 1 ciclo do Processo de
Higienizagcdo, Embalagem e Esterilizagdo, respeitando o critério de aceitagao
estabelecido. Todas atendem aos principais processos produtivos de um dispositivo

médico.

4.9 RECOMENDAGOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudos indicam que o titanio é utilizado com sucesso em odontologia e
ortopedia. Quando aplicado como dispositivo invasivo apresenta boa bioatividade,
permitindo a formacao de osso, quando esse esta em contato com a superficie do
material. Neste sentido, a deposicao de titanio sobre um material polimérico tem
grande potencial para conceder essas propriedades ao material de base.

A nivel de bioatividade, a superficie do dispositivo tem uma funcéo importante
sobre o sistema osso/implante. Por consequéncia, criar essa superficie de contato
utilizando um material consagrado no campo de atuagdo dos biomateriais para
dispositivo médicos permite indicar que o dispositivo também pode potenciar os
resultados de bioatividade. Essa avaliacdo pode ser dada via teste in vitro ou teste in
vivo. Recomenda-se para futuros trabalhos a avaliagdo dos revestimentos por meio
desses testes, além de citoldgicos e corrosao.

Buscando otimizar os revestimentos, por exemplo diminuir a quantidade de
trincas e aumentar a espessura, é recomendado um método estatistico para avaliar o
efeito de cada parametro.

Por fim, observou-se potencial para utilizar esse revestimento em outras
areas, como: industrial e naval. Diante disso, recomenda-se avaliar a corroséo, o
desgaste, a adesédo e a estabilidade do revestimento visando promover futuras

aplicagdes.
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