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APRESENTACAO

A colecéo “Prevencdo e Promocdo de Saude” é uma obra composta de
onze volumes que apresenta de forma multidisciplinar artigos e trabalhos
desenvolvidos em todo o territério nacional estruturados de forma a oferecer ao leitor
conhecimentos nos diversos campos da prevencédo como educacgao, epidemiologia
e novas tecnologias, assim como no aspecto da promog¢édo a saude girando em
torno da saude fisica e mental, das pesquisas basicas e das areas fundamentais
da promocgao tais como a medicina, enfermagem dentre outras.

A pesquisa basica é responsavel por gerar conhecimento Util para a ciéncia e
tecnologia, sem necessariamente haver uma aplicagdo pratica ou uma obtencéo de
lucro. Essa pesquisa pura aplica o conhecimento pelo conhecimento, aumentando
assim o0 nosso conhecimento sobre assuntos especificos da saude. Quando o
enfoque é a prevencdo e a promog¢ao, a pesquisa basica torna-se entéao elemento
fundamental para o entendimento da saude e para a formulacédo de propostas
paliativas no futuro.

Ao observar todos os volumes desta colecao o leitor ird constantemente se
deparar com a pesquisa basica, todavia neste volume de niumero 4 apresentamos
como linha de raciocinio a geracao de conhecimentos novos e Uteis para o avanco
da ciéncia envolvendo verdades e interesses universais sobre saude.

Deste modo, a colecao “Prevencao e Promoc¢ao de Saude” apresentaumateoria
bem fundamentada seja nas revisoes, estudos de caso ou nos resultados praticos
obtidos pelos pesquisadores, técnicos, docentes e discentes que desenvolveram
seus trabalhos aqui apresentados. Ressaltamos mais uma vez o quéao importante
€ a divulgacao cientifica para o avanco da educacéo, e a Atena Editora torna esse
processo acessivel oferecendo uma plataforma consolidada e confiavel para que

diversos pesquisadores exponham e divulguem seus resultados.

Benedito Rodrigues da Silva Neto
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PLASMA

RESUMO: Muitos estudos tém sido realizados
em busca de materiais biocompativeis para a
fabricacdo de implantes dentarios. Devido a
baixa densidade O6ssea em algumas regides
do corpo humano, torna-se necessario a
modificacdo superficial para melhorar as
propriedades dos biomateriais. Existem varias
técnicas de modificacdo de superficie. A
oxidacao por plasma eletrolitica (PEO) permite
modificacbes na superficie que favorecem a
osseointegracdo. Com intuito de melhorar o
revestimento superficial, realizou-se um banho
eletrolitico, através do equipamento PEO
fabricado. Para caracterizar a espessura do
revestimento das amostras foram utilizadas as
técnicas de Microscopia Otica (MO) e Eletronica
de Varredura (MEV). Para obter a composicao
guimica e fase do revestimento, foi utilizada a
técnica de caracterizacdo Espectroscopia por
Energia Dispersiva (EDS). Para anélise de
desgaste no revestimento foi utilizado o método
tribologico pino sobre haste. No estudo da
molhabilidade utilizou-se ométododagotaséssil.
Os resultados obtidos foram revestimentos
homogéneos, porosos, hidrofilicos e com
resisténcia mecénica ao contato. Conclui-se
que o equipamento apresenta a capacidade de
escalabilidade de produgao e baixo custo para

produzir revestimentos ceramicos em amostras
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cilindricas.
PALAVRAS-CHAVE: Implantes dentéarios; Oxidacdo eletrolitica a Plasma (PEO);
Revestimento ceramico; Fabricagéo; Biomateriais.

MANUFACTURING A REACTOR FOR PLASMA TREATMENT

ABSTRACT: Several studies have been conducted in search of biocompatible materials
for the manufacture of dental implants. Due to the low bone density in some regions
of the human body, it is necessary to modify the surface to improve the properties of
the biomaterials. There are several techniques of surface modification. Highlighting
the electrolytic plasma oxidation (PEQ), since this allows surface characteristics that
favor osseointegration. In order to solve the problem of these coatings, an electrolytic
bath was carried out through the PEO equipment manufactured. To characterize the
coating thickness of the samples, the techniques of Optical Microscopy and Scanning
Electron were used. To obtain the chemical composition and phase of the coating, the
characterization technique was used Dispersive Energy Spectroscopy. For the analysis
of wear on the coating, the tribological method was used. In the study of wettability, the
sessile drop method was used. The results were homogeneous, porous, hydrophilic
and with mechanical resistance to contact. It is concluded that the equipment presents
the capacity of production scalability and low cost to produce ceramic coatings in
cylindrical samples.

KEYWORDS: Dental implants; Plasma Electrolytic Oxidation (PEO); Ceramic coating;
Manufacturing; Biomaterials.

11 INTRODUCAO

O titanio (Ti) e suas ligas, devido a sua combinacao unica de baixa densidade,
alta resisténcia especifica aos efeitos causados por fluidos presentes no corpo
humano e biocompatibilidade, sdo amplamente utilizados na area biomédica
(SHOKOUHFAR; ALLAHKA-RAM, 2016). Sendo o titdnio e suas ligas importantes
em reabilitacbes ortopédicas e odontolégicas (WILLIAMSON et al.,, 2015). O
metal de titdnio oxida espontaneamente e imediatamente quando exposto ao ar
a temperatura ambiente e forma uma fina camada passiva, que protege o Ti da
oxidacéo e corrosdo (HENEGAR et al., 2016). No entanto, esta camada de éxido
nativa pode ser perdida, rapidamente, quando inserido em ambientes adversos.
Consequentemente, a modificacdo superficial apropriada faz-se necessaria para
as ligas a base de titdnio para melhorar as propriedades de superficie, bem
como, a osseointegracdo e bioatividade (LIU et al., 2016)(AKTUG et al., 2017).
Pesquisas revelaram que a velocidade, for¢ca e grau de osseointegracéo dependem
principalmente das propriedades superficiais dos implantes, entre os quais a
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quimica, a fisica, a topografia e a molhabilidade sdo conhecidos como fatores
muito importantes (QIAO et al., 2016)(KHANMOHAMMADI et al., 2017). Devido
a importancia de se obter superficies que otimizam a osseointegracao foram
empregadas e estudadas uma vasta gama de técnicas de modificacéo de superficie.

Existem varios métodos de engenharia para promover modificacbes de
superficies, sdo eles: corrosdo/oxidacao acida, irradiacdo por plasma frio, laser,
implantacao de feixes de ions por plasma a baixa presséo, pulverizacdo a plasma
em baixa pressao, anodiza¢do ou deposicao eletroquimica e Oxidagao Eletrolitica
por Plasma (PEO) (WANG et al., 2015)(ZHOU et al., 2016)(TRAN; NGUYEN, 2017)
(ALVES JR, 2005).

Entre todas as técnicas utilizadas para superficies de engenharia, as que se
baseiam na tecnologia de plasma, demonstraram ser extremamente eficientes na
melhoria das propriedades superficiais (ZHAO; YEUNG; CHU, 2014). Dentre elas,
o PEO destacou-se por ser uma técnica sustentavel e altamente flexivel a sua
capacidade de formar filmes de 6xido bem aderidos com morfologia e composi¢cao
controladas (HARIPRASAD et al., 2016) (LI et al., 2017a) em superficies metalicas
com geometria complexa, como implantes dentais (KHAN et al., 2014). Outra
caracteristicado PEO é permitiraadaptacao das propriedades da superficie (YEUNG,
2016) trabalhando em presséo atmosférica e com baixo tempo de tratamento. Entéo,
o PEO é uma técnica atrativa para aplicacdes biomédicas, por conseguir modificar a
superficie e favorecer a osseointegracdo (YAVARI et al., 2016)(AKTUG et al., 2017).

Embora existam estudos sobre a otimiza¢ao dos pardmetros de processamento
por PEO, nao se sabe a influéncia dos revestimentos quando esses sao realizados
para mais de um elemento. Portanto faz-se necessario um estudo e melhor
compreensao dos aspectos fundamentais desta tecnologia sob essa condicéo, para
permitir um melhor uso da técnica para aplicacbes em larga producao. Com intuito
de resolver o problema desses revestimentos, realizou-se revestimentos em banho

eletrolitico, através do equipamento PEO fabricado

2| PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

A metodologia consistiu em trés etapas, com base no fluxograma abaixo (Figura
1). Na etapa (1) realizou-se o projeto de modelagem 2D e 3D, utilizando o software
Solid Works; fabricacdo e montagem das partes mecénicas da nova configuracao
do reator de deposicdo ceramica em metais por Oxidacao Eletrolitica por Plasma
(PEO). Na etapa (2) foi depositado um filme ceramico nas hastes de titanio. Na
etapa (3) foram feitas caracterizagcbes de andlise quimica, fisica e mecénica do
filme depositado nas hastes de titanio. Por fim, foram verificadas e estudadas a

morfologia dos revestimentos produzidos pelo equipamento PEO.
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Figura 1 — Fluxograma com todas as etapas de Revisao, fabricacédo e estudo do equipamento
PEO (Autoria prépria).

O equipamento de revestimento ceramico em hastes titanio via PEO utilizado
nesse trabalho, possui 14 tipos de pecas, como pode ser observado na Figura 2.
A Figura 2 (a) representa a vista isométrica do reator PEO montado. A Figura 2(b)
mostra uma vista explodida do reator PEO que evidencia as pecas constituintes do
reator PEO. As pecas constituintes do reator PEO sdo nominadas por item, nome e

guantidade.
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Legenda

Item Nome Qtd
1 Béquer 1
2 Coluna 1
3 Viga 1
4 Parafuso 1
5 Porca borboleta 1
B Sem fim 1
7 Isolante PA 1
8 Porta amostra 3
9 Amostras 3
10 Parafuso interno 3
11 Luva 1
12 Isolante CL 1
13 Isolante CA 3
14 Tubo 3

Figura 2 — Desenho 3D do equipamento PEO (a) montado vista isométrica e (b) representacao
esquematica da vista explodida (Autoria propria).

A fonte elétrica utilizada para esse trabalho possui uma poténcia maxima de
1,3 kW. Essa fonte foi configurada para gerar saida com Corrente continua (CC) por
um variac que controla uma faixa continua de tensdo de 0 a 700 V CA.

Na preparagao utilizou-se 6 amostras de Tj_ tipo grau Il com 3 mm de diametro
e 25 mm de comprimento. As amostras foram limpas com uma mistura diluida de
acidos fluoridrico (HF) e nitrico (HN), 5 ml de HF em 100 ml de 4gua desionizada
e 5 ml de HN,O, em 100 ml de agua destilada, com fragGes de volume de 10% e
40%, respectivamente, durante 30 segundos para remover a camada de 6xido e
contaminantes da superficie. As amostras foram limpas em ultrassom (Plana’™ -
CBU 100/3L) com acetona e agua destilada durante 10 minutos, respectivamente.
Apés a lavagem, os substratos foram secos com o auxilio de um soprador térmico
(Taiff Turbo 6000) garantindo a remog¢ao de impurezas e a auséncia de residuos
superficiais que possam contaminar a solucéo eletrolitica.

A solucéo eletrolitica base utilizada para realizagdo deste trabalho foi composta
de 10 g/l de Fosfato de Sodio Tribasico P.A. (FST, N a,P O,A12H,0) e 2 g/l de
hidroxido de potassio (KOH) em 1 litro de agua destilada. Foi adicionado 3g/l de
Tris Hidroximetil Aminometano P.A. (C,H,,N O,) ao eletrélito base como aditivo, pois
estudos mostraram que a solugéo eletrolitica contendo esses elementos possibilita
um revestimento aderente e favoravel a osseointegracao para o Ti (HARIPRASAD
et al., 2016).

AFigura 3 representa o desenho do aparato experimental, com a representacao
de apenas um reator de deposicao (representativo), pois neste trabalho existem 3

reatores, como mostra a Figura 4. Sendo assim, o aparato experimental possui




trés reatores de revestimento PEO, agitador magnético, sistema de recirculagéo
do eletrdlito, valvula de controle de vazédo e termopar digital Tic 17RGTI (-50 a
105° C). As amostras de titanio e o tubo de aco inoxidavel foram utilizados como
anodo e catodo, respectivamente. O agitador magnético foi utilizado para manter
a uniformidade do eletrdlito. O sistema de recirculagao foi utilizado para minimizar
quaisquer processos de crescimento conduzidos termicamente.

290 v DC
[N Porta amostra
* (Anodo +)

% Isolante
) =
! Tubo inox

L}
(Catodo -)
-

Termopar——| ‘\\ ’:'
Eletrslito . ‘\\\\\\ Saida

Valvula
(Controle de vazéo)

Entrada

Agitador
magnético

Eletrolito

O

Reservatdrio
(Dis. de calor)

Bomba
submersa

Figura 3 — Montagem do aparato experimental (Autoria prépria).

Posicao Posicao Posicao
P1 P2 P23

(b)

Figura 4 — Combinagbes das condi¢des experimentais nas posi¢ées P1 (a), P2 (b) e P3 (¢)
(Autoria prépria).

Desta forma, para o tempo adotado nesse trabalho de 8 minutos, foram

realizados trés posicionamentos e, desta forma, utilizando 6 amostras. A tenséo
elétrica, corrente e temperatura foram monitoradas e registradas a cada um minuto.
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31 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 5 (a) apresenta a modelagem CAD 3D do reator PEO e Figura 5 (b) a
fotografia do equipamento fabricado. O layout do reator PEO favoreceu o controle
e monitoramento dos parametros de trabalho. Dessa forma foi possivel controlar
e monitorar a fonte elétrica, bomba d’agua, agitador magnético, as trés camaras
de deposicdo e temperatura do reservatério contendo o eletrolitico. Através do
painel foi possivel monitorar sinais de tensé&o e corrente e temperatura, além da
possibilidade da pré-programacao do tempo de tratamento de forma digital. Assim,
foi possivel controlar e monitorar os parametros elétricos do processo. O reator
PEO apresentou sistema de protecéo de carga excessiva e aterramento. O reator
realizou revestimento em hastes e implantes de titdnio com bom desempenho
e nao apresentou fugas de corrente em lugares indevidos, mostrando que o
dimensionamento e instalacao elétrica foram adequados. Essa robustez possibilitou
o controle de todos os pardmetros de forma ergondémica, pratica e segura.

Figura 5 — Modelagem CAD 3D (a) e fotografia do reator PEO (b) (Autoria prépria).

A Figura 6 (a) apresenta o equipamento montado, com suas respectivas
camaras de reacao PEO independente para cada amostra. A Figura 6 (b) evidencia
a presenca das descargas luminescentes conhecidas por plasma. Cada evento
de descarga durante o tratamento PEO corresponde a uma cadeia de reacdes
térmicas e quimicas resultando em efeitos de degradacao, fusédo e solidificacédo. As
caracteristicas de cada micro descarga, portanto, ttm uma influéncia significativa
na formacéo da fase, na morfologia do revestimento e na distribuicdo de fases.
Portanto, a compreensdo das caracteristicas da faisca tem sido de grande
interesse na pesquisa relacionada ao PEO (YEUNG, 2016). Ap6s os tratamentos
os revestimentos apresentaram alta qualidade e uniformidade, como pode ser
observado na Figura 7, que apresenta a amostra sem tratamento (amostra inferior)
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e com tratamento (amostra superior).

Amostras

Figura 6 — Cor original do eletrolito apds o tratamento e formagéo do plasma (Autoria prépria).

7 8 S swsrTl
T A AR AR R ARRAAARANAY

Figura 7 — Amostra sem tratamento (amostra inferior) e com tratamento (amostra superior)
(Autoria prépria).

A Figura 8 mostra as imagens correspondentes ao corte da se¢ao transversal
das amostras desse estudo. As imagens do MO sugerem que todos os revestimentos
tém boa ligacédo com o substrato, uma vez que nenhum defeito, como fissuras, poros
ou delaminacéo, foi aparente na regiao da interface titanio e revestimento (CHENG
et al., 2013)(RAFIEERAD et al., 2015)(WANG et al., 2015). Esses resultados estéao
de acordo com as pesquisas de (Ll et al., 2017a)(HARIPRASAD et al., 2016) onde foi
declarado que os revestimentos realizados em titanio com fosfato como substancia
constituinte do eletrolito possui uma excelente aderéncia, adesao e testes de choque
térmico, caracteristicas essenciais para um implante.
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t2P3 ‘Ti (S0 pm, |

Figura 8 — MO do corte da se¢éo transversal das amostras: t2P1, t2P2 e t2P3 com aumento de
500X (Autoria propria).

A Figura 9 mostra a quantidade em peso atdmico dos elementos com a
imagem do local da amostra onde foi realizada a quantificacdo. O espectro de EDS
indicou que os revestimentos obtidos em titanio s&o feitos de oxigénio (O), titéanio
(Ti), carbono (C), fésforo (P), sédio (Na) e potassio (K). Os elementos encontrados
séo os elementos constituintes dos eletrodos e eletrélito usados no processo PEO.
Os elementos que apresentaram uma maior concentracdo foi os elementos de
oxigénio e titanio. Esse resultado mostra uma grande viabilidade para formacéao
de oxidos TiO,. A quantidade dos elementos apresentados pelo EDS depende
fortemente da composicéo do eletrélito, quanto maior a concentracédo do material,
maior a quantidade do material adicionado no revestimento (RENDON et al., 2015).
As espécies anionicas, como PO, HCO,, HPO,~ e NO,  derivadas do eletrdlito
que poderiam ser incorporadas no filme durante o processo PEO (HARIPRASAD et
al., 2016).
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Figura 9 — MEV-EDS da quantidade em peso atémico (%) dos elementos quimicos encontrados
na amostra na posicao P3 (Autoria prépria).

Segundo os pesquisadores Gowtham, Arunnellaiappan e Rameshbabu (2016)
uma superficie hidrofilica apresenta-se como um fator necesséario para mostrar
bioatividade favoravel. Os resultados mostraram que a amostra nao revestida
obteve um angulo de contato de 48,3+ 3°. Para a posi¢cao P1, P2 e P3 os angulos de
molhamento foram 18,3 +0,5°;18,5+2,2°;20,3 +4,3°, respectivamente. Considerando
o desvio padréo pode-se afirmar que ndo ocorreu mudanc¢a do angulo de tratamento
e, desta forma, percebe-se que o uso de multiplos reatores simultaneamente néao
afeta as respostas do angulo de contato para esse caso estudado.

Desta forma todas as condicdes realizadas obtiveram resultados de angulos
de contato menores a amostra de referéncia. Estes resultados indicam que
os revestimentos PEO produz superficies hidrofilicas. Isso pode ser explicado
pelo aumento da porosidade com o0 aumento do tempo de tratamento. A Figura
10 apresenta uma micrografia por MEV realizada na superficie de uma amostra
tratada, evidencia a alta porosidade e interligagao dos poros, destacados pelas
setas, justificando a alta molhabilidade e a rapida absorcdo da agua na superficie
das amostras. Pesquisadores (WHEELER et al., 2010) revelaram que revestimento
de eletrdlito contendo fosfato, apresenta um grau de porosidade em maior escala
na sua superficie.
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Figura 10 — Imagem MEYV na superficie da amostra tratada por PEO com um aumento de
4000X (Autoria propria).

Os revestimentos com maior densidade geralmente apresentam resisténcia ao
desgaste (KHORASANIAN et al., 2011). Além disso, a incorporagao de substancias
resistentes ao desgaste (Al,O,, Si,N,, etc.) nos revestimentos também é benéfica
para melhorar essa resisténcia (BANAKH et al., 2016). Consequentemente, é de
grande importancia a composicao do eletrélito PEO para a producéo de revestimento
com alta resisténcia a aderéncia e ao desgaste (Ll et al., 2017). O revestimento com
aditivo Tris apresenta uma maior resisténcia a corrosdo com boas caracteristicas
de bioatividade e adesao de células de osteoblastos (HARIPRASAD et al., 2016) e

desta forma apresentando condi¢des ideais para implantes.

41 CONSIDERACOES FINAIS

A partir dos resultados apresentados e discutidos podemos concluir que:

- Pode-se realizar tratamentos de superficie simultdneos dentro de um mesmo
banho eletrolitico com reatores individuais e assegurar filmes homogéneos e
aderentes ao substrato de titanio; A primeira a de crescimento do revestimento e a
segundo na alteracao da morfologia da superficie;

- Apés a analise por EDS, observou-se os elementos presentes na solugao e
na camada depositada: O, Ti, Na, K, P e C;

- O revestimento apresentou-se resistente ao desgaste pela presenca dos
compostos depositados na superficie;

- Obteve-se revestimentos ceramicos na superficie de cilindros de titanio
com topografia porosa e molhavel utilizando o equipamento PEO fabricado neste
trabalho;

-Foi possivel através das caracterizacdes realizadas validar o funcionamento
e eficacia do equipamento.
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