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APRESENTACAO

A colecéo “Ciéncias da Saude em Debate” apresenta em dois volumes a producéo
cientifica multiprofissional que versa sobre tematicas relevantes para a compreenséo do
conceito ampliado de saude.

Tendo em vista a relevancia da tematica, objetivou-se elencar de forma categorizada,
em cada volume, os estudos produzidos pelos diferentes atores, em variadas instituicbes
de ensino, pesquisa e assisténcia do pais, a fim de compartilhar as evidéncias produzidas.

O volume 1 da obra apresenta publicagbes que contemplam a inovagéo tecnolégica
aplicada a area da saude, bem como os avangos nas pesquisas cientificas direcionadas a
diferentes parcelas da populagéo.

No volume 2 estédo agrupadas as publicagbes com foco nos diferentes ciclos de vida,
criancas, adolescentes, mulheres, homens e idosos. As publicagbes abordam os aspectos
biologicos, psicolégicos, emocionais e espirituais que permeiam o individuo durante a sua
vida e o processo de morrer.

A grande variedade dos temas organizados nessa colegdo permitira aos leitores
desfrutar de uma enriquecedora leitura, divulgada pela plataforma consolidada e confiavel
da Atena Editora. Explorem os contetdos e compartilhe-os.

Luana Vieira Toledo
Organizadora
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RESUMO: Estudos tém sido realizados com o
objetivo de desenvolver materiais biocompativeis
para a fabricagéo de implantes. Nesse sentido as
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ligas de titanio desempenham um papel importante para o uso em implantes devido a sua
baixa densidade, ndo toxicidade, resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade. A Oxidagéo
Eletrolitica por Plasma (PEO) apresenta-se como uma técnica atrativa para aplicagcdes
biomédicas devido a camada de cerdmica formada e as suas caracteristicas que favorecem
a osseointegracdo. Contudo, ndo se conhece as caracteristicas e viabilidade da producéo
de revestimentos realizados em amostras cilindricas, quando estes sdo produzidos em
quantidade dentro da mesma solugéo eletrolitica. Portanto, faz-se necesséario o estudo
dos aspectos fundamentais desta tecnologia sob essa condi¢éo. Isso pode melhorar a
compreensao cientifica do processo PEO, o que poderia permitir um melhor uso da técnica
para aplicagbes em larga produgéo. Baseado no que foi exposto, foram tratados 9 cilindros
de titanio grau Il, submersos simultaneamente na mesma solucdo eletrolitica. Realizou-
se revestimentos em banho eletrolitico deles por 1, 8 e 16 minutos, respectivamente, com
tensdo de 290 V CC. Para caracterizar a espessura do revestimento das amostras foram
utilizadas as técnicas de Microscopia Otica (MO) e Eletrdnica de varredura (MEV). Para obter
a composicao quimica e fase do revestimento, foram utilizadas as técnicas de caracterizacéo
de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EED). Com o objetivo de identificar a porosidade
superficial utilizou-se o MEV. No estudo da molhabilidade utilizou-se o método da gota
séssil. Os resultados obtidos mostraram a capacidade de escalabilidade de produgédo com
caracteristicas que demonstram ser favoraveis para se ter uma osseointegragdo homogénea
e estavel para implantes.

PALAVRAS-CHAVE: Implantes odontologicos. Oxidacdo Eletrolitica a Plasma (PEO).
Revestimento ceramico. Titanio. Osseointegracao.

DEVELOPMENT OF A REACTOR FOR SURFACE TREATMENT OF TITANIUM
CYLINDERS BY ELECTROLYTIC PLASMA OXIDATION

ABSTRACT: Studies have been carried out for the purpose of developing biocompatible
materials for the manufacture of implants. In this perspective, titanium alloys perform an
important role for use in implants due to their low density, non-toxicity, corrosion resistance and
biocompatibility. Plasma Electrolytic Oxidation (PEO) presents itself as an attractive technique
for biomedical applications due to the ceramic layer formed and to their characteristics that
favor osseointegration. However, the characteristics and feasibility of producing coatings
performed on cylindrical samples are unknown, when these are produced in quantity within
the same electrolytic solution. Therefore, it is necessary to study the fundamental aspects of
this technology under this condition. This can improve the scientific understanding of the PEO
process, which could allow a better use of the technique for large production applications.
According to the mentioned above, 9 grade Il titanium cylinders were treated, simultaneously
submerged in the same electrolyte solution. They were coated in an electrolytic bath for 1,
8 and 16 minutes, respectively, with a voltage of 290 V DC. To characterize the thickness
of the samples coating, Optical Microscopy (OM) and Scanning Electron (SEM) techniques
were used. To obtain the chemical composition and phase of the coating, the characterization
techniques of Energy Dispersive Spectroscopy (EED) were used. In order to identify the
surface porosity, the SEM was used. In the study of wettability, the sessile drop method was
used. The results obtained showed the capacity of production scalability with characteristics
that prove to be favorable to have a homogeneous and stable osseointegration for implants.
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KEYWORDS: Dental implants. Electrolytic Plasma Oxidation (PEO). Ceramic coating.
Titanium. Osseointegration.

11 INTRODUGAO

O titanio (Ti) e suas ligas, devido a sua combinag¢édo Unica de baixa densidade,
alta resisténcia especifica aos efeitos causados por fluidos presentes no corpo humano e
biocompatibilidade, sdo amplamente utilizados na engenharia automotiva, aeroespacial,
naval e biomédica (MU et al., 2013) (SHOKOUHFAR; ALLAHKARAM, 2016). Dentro da
area biomédica o titanio e suas ligas desempenham um papel importante em reabilitacées
ortopédicas e odontologicas (WILLIAMSON et al., 2015). Ele também possui alta
resisténcia mecanica, alta estabilidade térmica e formabilidade. O metal de titanio oxida
espontaneamente e imediatamente quando exposto ao ar a temperatura ambiente
e forma uma fina camada ceramica passiva (TiO2), que protege o Ti da oxidacdo e
corrosdo (MOHSENI; ZALNEZHAD; BUSHROA, 2014). Consequentemente, a modificagdo
superficial apropriada faz-se necessaria melhorar as propriedades de superficie bem como
a osseointegracéo e bioatividade (YAVARI et al., 2016) (LIU et al., 2016) (AKTUG et al.,
2017). Pesquisas revelaram que a velocidade, forca e grau de osseointegragcdo dependem
principalmente das propriedades superficiais dos implantes, entre os quais a quimica,
a fisica, a topografia e a molhabilidade s&do conhecidos como fatores muito importantes
(WILLIAMSON et al., 2015) (TANIGUCHI et al., 2016) (QIAO et al., 2016). Devido a
importancia de se obter superficies que otimizem a osseointegracdo foram empregadas
e estudadas varias técnicas de modificagdes superficiais. S&o elas: corrosdo/oxidagédo
acida, irradiacao por plasma frio, laser, fotolitografia, sol-gel, implantagdo de feixes de
ions por plasma a baixa pressao, pulverizagdo a plasma em baixa presséo, anodizagdo ou
deposicdo eletroquimica e Oxidagao Eletrolitica por Plasma (PEO), (WANG et al., 2015)
(TRAN; NGUYEN, 2017). Entre todas as técnicas utilizadas em superficies de materiais
biomédicos, as que utilizam tecnologia do plasma, demonstraram ser extremamente
eficientes na melhoria das propriedades superficiais (ZHAO; YEUNG; CHU, 2014). O
PEO destacou-se por ser uma técnica ambientalmente correta e flexivel a sua capacidade
de formar filmes de 6xido de Ti bem aderidos com morfologia e composi¢do controladas
(HARIPRASAD et al., 2016) (SHOKOUHFAR; ALLAHKARAM, 2016) (LI et al., 2017) em
superficies metalicas com geometria complexa, como implantes dentais (KHAN et al., 2014),
além de necessitar de baixo tempo de tratamento (YEUNG, 2016). Pesquisas mostraram a
influéncia da configuracéo e disposi¢éo dos eletrodos na formacéo dos revestimentos PEO.
Contudo, ndo se conhece as caracteristicas e viabilidade da produgédo de revestimentos
realizados em amostras cilindricas quando estes sédo produzidos em quantidade dentro
da mesma solucéo eletrolitica. Portanto, faz-se necesséario mais estudos dos aspectos

fundamentais desta tecnologia. Isso pode melhorar a compreenséo cientifica do processo
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PEO, o que permitiria melhor uso da técnica para aplica¢cdes em larga produgéo. O objetivo
deste trabalho € realizar a concepg¢é@o e desenvolvimento de um reator para tratamento
superficial de cilindros de titanio por oxidacéo a plasma eletrolitico. Nesse equipamento
desenvolvido, a influéncia da nova configura¢do, posi¢cdes das cadmaras de revestimento
e tempo de tratamento foram relacionadas com as caracteristicas do revestimento obtido.
Os resultados mostraram a capacidade para produgdo em escala das amostras revestidas
com ceramicas aderentes, porosos e molhaveis, podendo ser utilizadas para implantes de

titanio, facilitando a osseointegracéo.

21 MATERIAIS E METODOS

Foram utilizados neste trabalho 9 cilindros de Ti cp grau Il, com 3 mm de didmetro
e 25 mm de comprimento. Até o tratamento superficial por Oxidagéo a Plasma Eletrolitico
(PEO) as amostras foram submetidas a varios processos e caracterizadas posteriormente,
como apresentado no Fluxograma a seguir (Figura 1), em 3 etapas: a primeira, a preparagéo
das amostras; a segunda, os tratamentos por PEO; e a terceira, as caracterizagdes das

amostras.

Microscapia

Limpeza das Preparacho da Otica e

AMostras soluclo ebetrolitica Eletrdnica de

Varredura
Corte na se¢lo

transversal parimetros de

tratamentos Micoecopls de

Forga Atdmica
Metalografia

Espectroscopia

por Energia

Figura 1 — Fluxograma esquematico do trabalho.

Fonte: Elaborada pelo autor.

As amostras foram limpas com uma mistura diluida de acidos fluoridrico e nitrico (5
ml de HF em 100 ml de agua desionizada e 5 ml de HNO3 em 100 ml de agua destilada) com
fracdes de volume de 10% e 40%, respectivamente, durante 30 segundos para remover
a camada de Oxido e contaminantes da superficie. Finalmente, as amostras foram limpas
em ultrassom (PlanaTC - CBU 100/3L) com acetona e agua destilada durante 10 minutos,

respectivamente. Apds a lavagem, os substratos foram secos com o auxilio de um soprador
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térmico (Taiff Turbo 6000) garantindo a remocao de impurezas e a auséncia de residuos
superficiais que pudessem contaminar a solugéo eletrolitica.

Para a fabricagédo do reator, foi realizada a modelagem 2D e 3D, no software Solid
Works. A Figura 2 a) mostra as vistas ortogonais do reator PEO a) e Figura 2 b) mostra a

vista isométrica.

Figura 2 - a) Vista do reator PEO montado b) Vista isométrica do reator montado.
Fonte: Elaborada pelo autor.

A Figura 3 representa a base experimental do equipamento. Esse equipamento
possui trés reatores de revestimento PEO, agitador magnético, sistema de recirculagédo
do eletrdlito, valvula de controle de vazéo e termopar digital Tic 177RGTI (-50 a 1050C).
As amostras de titanio e o tubo de acgo inoxidavel foram utilizados como anodo e catodo,
respectivamente. O agitador magnético mantém a uniformidade do eletrélito, enquanto
0 sistema de recirculagdo minimiza quaisquer processos de crescimento conduzidos

termicamente.

Figura 3 — Montagem do aparato experimental.
Fonte: Elaborada pelo autor.
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As 9 amostras de titanio foram tratadas com PEO, no reator, por 3 tempos distintos:
1 minuto (t1), 8 minutos (t2) e 16 minutos (t3). A Figura 4 apresenta as amostras de titanio
revestidas nos 3 tempos. Visualmente as amostras de 1 minuto (t1) apresentaram uma
melhor uniformidade no revestimento se comparada com as amostras dos tempos t2 e t3.
Apds os estudos nas hastes de titénio, amostras comerciais de implantes usinados foram
tratadas por PEO, na condigdo t1, por ser a melhor condigdo encontrada por testes de
haste de titanio.

a) b) c)

Figura 4 - Amostra tratadas com a) 1 min, b) 8 min e ¢) 16 min.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Para as preparacoes das amostras foram realizadas Microscopia Oticae Microscopia
Eletrénica de Varredura. Foram realizados cortes em secdo transversal, a 4 mm da
extremidade. Nesta etapa, foram embutidas a quente em baquelite, e lixadas com as lixas
de carbeto de silicio com granulometria 120, 220, 360, 600, 1000 e 1200 mesh, e, por fim,
polidas com silica coloidal composta de 60 % de peréxido de hidrogénio (H202) e 40 % de
silica coloidal 0,06 ym. ApOs essa etapa, as superficies foram limpas com agua e acetona
e secadas por secador de ar quente comercial.

Para as caracterizagdes, as amostras foram submetidas as caracteriza¢des de
Microscopia Otica (MO) de luz refletida para analise de espessura dos revestimentos
através do software Image Pro Plus. Para analise morfol6gica da superficie, foram retiradas
5 medidas de espessura de camada para cada amostra (WHEELER et al.,2010). Utilizou-
se um microscépio 6ptico Olympus BX 60M - Japan acoplado a um software Image-Pro
Plus versdo 4.5.1.22 para o Windows (nimero serial 41N41000-29998) Copyright 1993-
2002 Media Cybernetics, Inc. A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), equipamento
Shimadzu por elétrons secundarios, foi utilizada para analises mais precisas de espessura,
com 5 medidas para cada amostra. E, acoplado ao MEV, foi realizada a analise de
composigdo quimica dos filmes por Espectroscopia de Raios-X e Energia Dispersiva (EDS).

Para a molhabilidade, apés o tratamento, as medidas de molhabilidade dos
revestimentos foram realizadas por um gonidémetro utilizando o software pinacle do
Laboratério de Processamento de Materiais por Plasma (LabPlasma) da UFRN. As
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amostras cilindricas foram fixadas na horizontal. Foi utilizada uma micropipeta de volume
fixo, posicionada perpendicularmente ao plano horizontal das amostras, depositando 5 pl
de agua destilada sobre a superficie em estudo (gota séssil) (ALVES et al., 2005). Os
valores da molhabilidade correspondem a média aritmética de 3 medidas realizadas apés

5 segundos para cada gota depositada na superficie.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

O layout do reator PEO favoreceu o controle e monitoramento dos parametros de
trabalho, de forma ergondmica, pratica e segura. Dessa forma foi possivel controlar e
monitorar a fonte elétrica (CC e CA), bomba d’agua, agitador magnético, as trés camaras
de deposicao, temperatura do reservatorio contendo o eletrélito, sinais de tenséo, além
da possibilidade da pré-programacéo do tempo de tratamento de forma digital. O reator
realizou revestimento em hastes e implantes de titdnio com bom desempenho e néo
apresentou fugas de corrente em lugares indevidos, mostrando que o dimensionamento e
instalagéo elétrica foram adequados.

Com relacdo ao tratamento superficial das amostras, obteve-se os resultados de
tensdo, corrente e temperatura da solugdo eletrolitica perante intervalos de tempo para
cada amostra, apresentadas nas Tabelas 1, 2 e 3, para 1, 8 e 16 minutos, respectivamente.
Para 1 minuto de tratamento, os intervalos em analise foram a cada 0,5 min; para 8 minutos,
foram em um intervalo de 1 min; e para 16 minutos de tratamento, o intervalo de analise

foi de 2 min.
Tempo méadio (min) Termperatura (* C) Tensdo (V) Corrente (A)
Amostra com 1 minuto 0 19 240 0.60
de tratamento 05 25 240 0.50
1 26 280 0,40

Tabela 1 - Temperatura da solugéo eletrolitica, tenséo e corrente variando a cada 30 segundos para
tratamento de 1 minuto.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 2 - Temperatura da solucgéo eletrolitica, tensdo e corrente variando a cada 1 minuto para
tratamento de 8 minutos.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tabela 3 - Temperatura da solugéo eletrolitica, tenséo e corrente variando a cada 2 minutos para
tratamento de 16 minutos.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Observa-se que os resultados estdo de acordo com a revisédo teérica, ocorrendo a
diminui¢@o da corrente com o aumento do tempo de deposi¢ao, j& que a camada cerédmica
formada aumenta a resisténcia dielétrica, diminuindo a condugéo e promovendo descarga
luminescente e formacao do plasma, assim como mostra Parfenov et al. (2015). Em todos
os tempos de tratamento ocorreu o revestimento ceramico sobre a superficie do titanio.

Durante o estagio de anodizagdo geral, formou-se uma pelicula de 6xido porosa
na superficie da liga de titdnio, assim como descrito por Gowthan, Runnellaiappan
e Rameshbabu (2016). As amostras apresentaram revestimentos homogéneos e
semelhantes, como visto no exemplo de uma amostra com tratamento na Figura 5 (a), em
que ha uma coloragéo branca e aparéncia fosca devido a deposicao do 6xido. J& a amostra

sem tratamento, Figura 5 (b), apresenta-se lisa, aspecto visual normal do titanio.

Figura 5 - Hastes de Titanio com (a) tratamento superficial por PEO e (b) sem tratamento.

Fonte: Elaborada pelo autor.

O processo por PEO provoca picos de temperatura que fundem os materiais

presentes no meio e que, quando séo arrefecidos de forma rapida pelo eletrélito, fazem
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com que o Oxido derretido se solidifique na superficie do substrato. Devido ao processo
de fusédo e solidificacdo repetidos, induzido pelas descargas, a temperatura permitiu a
cristalizacdo e transformacdes da fase do 6xido de titanio (TiO2) de anatase para rutilo,
descrito por Yeung et al. (2013). Como anélise complementar, a Espectroscopia de Energia
Dispersiva apresentou os elementos presentes na solu¢do e na camada depositada.
Através das andlises de Micrografias por Microscopio Otico e por Microscopio Eletrdnico
de Varredura observou-se a formacdo da camada ceramica depositada com eletrélitos
da solucéo eletrolitica. A deposi¢do se deu para todas as amostras entre 1 e 8 minutos,
com espessura aproximada de 11 pym, sendo que com tempo as amostras acima de 8
minutos resultaram na espessura aproximada de 21 ym. Nao houve aumento significativo
da espessura de camada quando o tempo ficou acima de 8 minutos de tratamento, devido
a alta resisténcia elétrica.

Os testes de molhabilidade apresentaram uma diminui¢éo significativa do angulo
de molhamento para as amostras com o tratamento por PEO, mudanc¢a mais evidente nos
tempos de 8 e 16 minutos de tratamento (Tabela 4).

Tabela 4 - Teste de molhabilidade para amostra sem tratamento e para 1, 8 e 16 minutos de tratamento
por PEO.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Segundo os pesquisadores Gowtham, Arunnellaiappan e Rameshbabu (2016), uma
superficie hidrofilica apresenta-se como um fator necesséario para mostrar bioatividade
favoravel. Os ensaios de molhabilidade apresentaram resultados muito promissores em
questdo de boa molhabilidade para a superficie ceramica depositada. Comparando com a
literatura, quanto mais o &ngulo de molhamento for préximo aos 180 graus, mais molhavel é
a superficie, fator necessario para mostrar bioatividade favoravel, favorecendo a superficie
para osseointegra¢do. Observou-se que, com o aumento do tempo de tratamento acima
de 8, maior foi o &ngulo de molhamento, podendo ser explicado pela grande presenca de
porosidade e rugosidade na superficie consequente do revestimento por PEO. Wheeler et
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al (2010) revelaram que os revestimentos de eletrélitos contendo fosfato apresentam um
grau de porosidade em maior escala na sua superficie. Dessa forma, todas as condi¢cbes
realizadas obtiveram resultados de angulos de contato maiores do que a amostra de
referéncia (sem tratamento). Esses resultados indicam que os revestimentos PEO
produzem superficies hidrofilicas. Isso pode ser explicado pelo aumento da porosidade
com o0 aumento do tempo de tratamento.

41 CONSIDERAGOES FINAIS

Neste trabalho realizou-se o projeto “Fabricacdo de um reator para tratamento
superficial de cilindros de titanio por oxidagédo a plasma eletrolitico”. A partir dos resultados
apresentados e discutidos podemos concluir que a performance do reator fabricado
mostrou capacidade para produgcdo em escala das amostras revestidas com ceramicas
aderentes, porosos e molhaveis, podendo ser utilizadas para implantes de titanio,
facilitando a osseointegracdo. E pertinente afirmar que a técnica por Oxidacédo por Plasma
Eletrolitico mostrou-se eficaz na deposi¢cédo de uma camada ceramica na superficie da liga
de titanio. Foi possivel o controle de todos os parametros de forma ergon6émica, pratica
e segura, bem como o acompanhamento das variantes do processo de oxidagdo. Em
andlise complementar, a Espectroscopia de Raios-X por Energia Dispersiva apresentou
os elementos presentes na solugdo e na camada depositada. Através das analises por
Microscépio Otico e por Microscopio Eletrénico de Varredura pode-se observar uma
deposicdo para todas as amostras para 1 minuto com espessura aproximada de 11 pym.
E para os tempos de 8 e 16 minutos, observou-se uma espessura aproximada de 21 ym.
Nas imagens de MEV, os revestimentos exibem uma interface sugestiva de boa aderéncia
sem presenca de espacgos vazios. Os ensaios de molhabilidade apresentaram um angulo
de molhamento menor para as amostras com o tratamento por PEO para os tempos de 8
e 16 minutos.

Podemos concluir que a técnica de tratamento superficial utilizada se apresentou
como viavel para deposicdo em superficies cilindricas de Titanio, com boas propriedades
para possivel aplicacdo em implantes biomédicos, e com bons indicios para os aspectos
biomecénicos e bioldgicos.
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