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1. INTRODUCAO

Atualmente existe uma gama de materiais quais sao utilizados em fins
biologicos, dentre eles existem os materiais ceramicos, poliméricos, metélicos e
compositos. Diversas pesquisas sdo direcionadas a descoberta ou combinacao
destes materiais com a finalidade de obter-se uma melhor resposta a aplicacao
dos mesmos. A composicdo dos 0ssos humanos € basicamente ceramica, sua
combinacdo aos tecidos humanos apresenta Otima resposta a esforcos
mecanicos ¥4 Com isso, grande parte de pesquisas em biomateriais esta
relacionada em produzir materiais e métodos que possibilitem que os biomateriais
possuam uma interacdo quimica com os tecidos (osteointegracdo)®. Ceramicas
como a Hidroxiapatita, por exemplo, estdo na composi¢cdo do osso humano, e
implantes feitos desta ceramica sao melhor recebidos pelos tecidos, pois os
mesmos 0 veem como parte do corpo, porém uma das dificuldades relacionadas
ao uso desta ceramica é devido a sua fragilidade™?. Com isso, grande parte dos
implantes utilizados na substituicdo 6ssea de zonas relacionadas a elevados
esforcos sdo metdlicos, quais sdo biocompativeis e bioinertes, existindo algumas
excecbes como Ti que cria um processo de osteointegracdo devido a uma
camada passiva que forma-se na superficie levando a bioatividade (Ti metalico
cria TiO, em sua superficie qual interage com o tecido no lugar implantado)*. Na
area da odontologia € muito utilizado pinos de implantes dentarios feitos de titanio
puro qual cria tal camada passiva que torna sua superficie bioativa, porém a
osteointegracdo apresenta resultados mais eficazes na presenca de matérias
ceramicos como a hidroxiapatita e por tal fator muitos estudos estao direcionados
para a formacdo de camadas de hidroxiapatita na superficie dos biomateriais
metalico >4, Sendo assim o objetivo deste trabalho é a realizacdo do
recobrimento de pastilhas de titdnio com hidroxiapatita para avaliacdo dos
parametros de adesao visando posterior utilizacdo do método para revestimentos
de implantes dentarios.

2. METODOLOGIA

A realizacdo do processo, para o recobrimento da pastilha de titanio, pode
ser simplificado como um processo de revestimento por formagdo de uma fina
camada (filme fino) de hidroxiapatita, qual foi dividido em trés etapas como
descritas a seguir:
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1° Etapa
Tratamento superficial

O tratamento superficial foi realizado com a finalidade de melhorar a
interface entre o substrato de titdnio e o filme fino de Hidroxiapatita, ou seja,
possibilitar que a superficie da pastilha de titanio fosse revestida por uma camada
da ceramica de Hidroxiapatita. O tratamento procede inicialmente pelo desgaste
da superficie utilizando uma lixa de SiC (carbeto de silicio) grdao 80, qual visa
maior controle e distribuicdo da rugosidade, e posteriormente ataque quimico
utilizando acido nitrico concentrado, neutralizacdo em meio alcali e limpeza com
agua destilada .

*-0-0~T-9

Figura 1- Esquema ilustrativo da preparagdo superficial da pastilha com lixa (A) e com acido (B) para
realizacdo do revestimento.

Formacao da solucéao sol-gel

Este procedimento visou a formacdo de uma solucdo qual sera depositada
na superficie da pastilha para formacdo do revestimento de ceramica de
hidroxiapatita. Para tal, foi realizada uma reacédo quimica utilizando o método sol-
gel via precursor polimérico, obtendo uma solucdo qual apresenta viscosidade
ideal para adesao na superficie do metal.

Na sintese foram utilizados os reagentes nitrato de calcio [Ca(NO3),.4H,0],
fosfato de amonio bibasico [(NH4).HPO4,)] e &cido citrico anidro CgHgO7.

Preparacédo da solucao

Em um bequer de 250 mL, contendo 20 mL de agua destilada, verteu-se
10,5 g de &cido citrico. Esta solucéo fora agitada em agitador magnético durante
10 minutos (até a solucao tornar-se homogénea) com aquecimento de 80 °C. Na
solucéo de &cido citrico, adicionou-se 5,9213 g de Ca(NO3),4H,0 e 1,7309 g de
(NH4);HPO,4. Esta solucdo fora agitada por mais 15 minutos a 80 °C.
Posteriormente a solucédo foi colocada em recipiente isolado do ambiente, por
efeitos da umidade, para manuseio até o equipamento de imersdo, para ser
depositada na pastilha.

2° Etapa
Deposicdo da solucédo sobre pastilha de Titanio

O procedimento foi realizado em equipamento para revestimentos de filmes
finos por imersdo, DIP-COATING. Funciona com o0 principio de imersao
controlada, onde os parametros principais sao a velocidade de imersédo e
emersdo assim como 0 tempo imerso e repouso pos-processo que determinam a
espessura do filme fino principalmente. Neste trabalho foi utilizada uma garra
metalica de aco inox idealizada pelo grupo para fixar a pastilha por suas laterais,
assim evitando o contato da haste do equipamento e imergindo toda superficie da
pastilha.



C-02013 18A22/11
XXICONGRESSODEINICIAGAOCIENTIFICA NOPREDIOCAMPUSPORTO
DAUNIVERSIDADEFEDERALDEPELOTAS RUAGOMESCARNEIRON®1

Tabela 1 - Variaveis utilizadas no processo de recobrimento
Velocidade de imersdo Velocidade de emersdo Tempo imerso Tempo em repouso

(mm/s) (mm/s) (s) (min.)

3° Etapa
Tratamento térmico

Posteriormente a etapa de repouso a pastilha sofreu um pré-tratamento
térmico de 450°C por 10 minutos. Este pré-tratamento visa acelerar o processo de
transicdo da solucdo em gel (sol-gel) e posteriormente em soélido, e
posteriormente foi utilizado um forno tipo mufla na qual a pastilha foi submetida a
tratamento térmico de 800°C por 2 horas formando a camada de revestimento.

Caracterizacao das pastilhas

ApOGs realizacdo dos revestimentos as pastilhas foram caracterizadas
guanto a morfologia da superficie e composicdo quimica, feitas por microscopia
eletronica de varredura (MEV - Shimadzu) e fluorescéncia por energia dispersiva
(EDX 720 — Shimadzu). Foram analisadas as pastilhas recobertas, as pastilhas
tratadas superficialmente e as pastilhas originais, para posteriores comparacoes e
avaliacdo do revestimento. Para avaliar se o ceramico formado como
revestimento era o de interesse foi preparado quantidades isoladas do mesmo e
feito analise por difracdo de raios X.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As imagens obtidas por microscopia evidenciam a diferenga entre as
superficies das pastilhas devido ao tratamento de superficie e revestimento. As
imagens na figura 2 demonstram a superficie inicial com rebarbas de usinagem
(A), a superficie tratada e lixada com aspecto liso (B) e morfologia rugosa com
particulados sobre a superficie revestida (C). Na figura 3 é possivel avaliar as
rugosidades da superficie das pastilhas usinada, lixada e revestida (A, B, C),
assim como a mcrustagao da ceramlca sobre a superf|C|e da pastllha ‘

Figura 2 - Micrografias ampliadas 20X Figura 3 - Micrografias com ampllacao de 1000x

As andlises quimicas realizadas mostraram a presenca da composicao
inorganica da hidroxiapatita na pastilha de titanio e evidenciaram a pureza, em
termos de composicéo, da pastilha de titdnio. As porcentagens relativas a calcio e
fosforo evidenciam a presenga da ceramica, porém ndo representam a populagéo
onde os elementos encontram-se. Tal avaliagdo € feita com analise por difracdo
de raios X.

Tabela 2 - composigao das pastilhas original e revestidas.

Resultado Quantitativo

Pastilha sem recobrimento Pastilha com recobrimento
Analito Resultado Analito Resultado
Ti 99,826% Ti 98,614%
Eu 0,174% p 0,730%
---------------------------- Ca 0,656%
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A figura 4 apresenta as pastilhas antes e depois do processo de
revestimento, onde é observada a formacao de uma superficie opaca e coloragéo
branca, caracteristicas correspondentes a hidroxiapatita.

Pastilhas revestidas

Sem recobrimento

Figura 4 - Imagem das pastilhas antes e depois do revestimento.

4, CONCLUSOES

Os procedimentos realizados mostraram-se eficaz para realizacdo da
deposicdo, uma vez que ocorreu a formacdo da camada de hidroxiapatita na
superficie das pastilhas de titdnio, qual foi comprovada pela andlise quimica
realizada e visualizada macro e microscopicamente. Existe a formacao de TiO,
como camada passiva, porém a mesma € fina e bem aderente, o que atribui a
coloracdo esbranquicada, ap6s processo, a formacdo da camada de
hidroxiapatita. Foi concluido que ocorreu a deposicdo de hidroxiapatita, entretanto
faltam ainda avaliacdes sobre a espessura do revestimento, sua distribuicdo e
adesdo sobre substrato. Serdo estudadas também as possiveis variacfes das
variaveis de deposi¢éo por imersdo, aprimorando a técnica para testes em outras
ligas de titanio e possivelmente em outros metais da area de biomateriais, como
aco inox 316. Os testes de toxicidade do material bem como sua resposta ao
tecido vivo estdo sendo realizados pelo grupo da area odontolégica, onde a
respostas apresentadas por eles também podem vir a influenciar nos dados de
deposicdo. O resultado da analise de difracdo da hidroxiapatita que foi depositada
sera apresentado juntamente com a posteior apresentacdo do trabalho, pois tal
analise esta em andamento.
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