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Resumo

Durante o processo por estampagem incremental, parametros como velocidade
relativa, tamanho e material da ferramenta de estampagem, podem mudar as
caracteristicas superficiais do material. Para um biomaterial ser utilizado em
implantes, um dos principais aspectos que pode influenciar sobre o processo de
osseointegracado sao propriedades superficiais como rugosidade e molhabilidade.
Nesse contexto, esse trabalho visa avaliar o efeito do processo de estampagem
incremental seguido pelo tratamento térmico sobre a rugosidade e molhabilidade de
chapas de Ti-cp com estampagem. A composicdo quimica e a morfologia das
superficies foram avaliadas por MEV/EDS. Resultados preliminares indicaram que a
morfologia superficial é fortemente modificada pelo processo de estampagem
incremental.
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INFLUENCE OF THE INCREMENTAL SHEET FORMING ON ROUGHNESS AND
WETTABILITY OF TI-CP SHEETS

Abstract

During the incremental sheet forming process, parameters as relative velocity, size
and material of the forming tool, can change the sheets surface characteristics. It is
known that for biomaterials used in implants, one of the main aspects that can
influence on the osseointegration processes is the surface characteristic, such as
roughness and wettability. In this context, this work aims to evaluate the effect of
incremental forming process followed by heat treatment on, roughness and
wettability of shaped Ti-cp sheets. The chemical composition and the surface
morphology of the systems were evaluated by SEM/EDS. The obtained results
indicate that the surface morphology are strongly modified by the incremental
forming process.
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1 INTRODUGAO

O uso de metais e suas ligas em aplicagdes biomédicas tem sido crescente, muitos
estudos tém investigado os melhores parametros operacionais para obter
caracteristicas que influenciam nas propriedades desses materiais, dentre esses
parametros se destacam, a resisténcia a corrosdo, biocompatibilidade, resisténcia
mecanica e a fadiga. Dentre os metais biocompativeis o titdnio tem uma grande
importancia devido as suas caracteristicas como uma alta resisténcia mecanica,
baixa massa especifica comparada a outros metais, alta resisténcia a corrosao e
excelente biocompatibilidade [1,2].

A fim de melhorar a osseointegracédo dos implantes de titanio, muitos estudos de
modificagdo superficial tém sido de grande interesse, focando a importancia das
propriedades morfolégicas e de composicdo quimica. Propriedades essas que
diretamente influenciam no sucesso da biocompatibilidade, como a adesao celular e
extracelular do implante durante a osseointegragdo [3]. Dentre esses parametros,
estudos vém demonstrando que o sucesso do implante é fortemente dependente da
molhabilidade da superficie, e estudos tém indicado que superficies com tendéncia
hidrofilica favorecem a adesao do implante [4].

Caracteristicas como a rugosidade da superficie sdo fundamentais para o processo
de biointegracdo conforme mostrado por alguns estudos [5-7]. Propriedades
celulares como adeséo, alteragbes morfologicas, e proliferacdo sao afetadas pela
composi¢cdo quimica, rugosidade e tensdo superficial do material [8]. Essas
caracteristicas controlam a quantidade da adesado celular sobre o implante e
consequentemente, sobre o crescimento do tecido. Dessa forma a etapa de
caracterizagao da superficie do material € considerada um componente importante
nos protocolos de fabricacdo e na avaliagdo do desempenho dos biomateriais [9].
Osteoblastos espraiam mais nas superficies com baixa amplitude de rugosidade
(reentrancias mais rasas). No entanto mostraram uma alta forca de adesdo nas
superficies mais rugosas [10].

Em caso de implantes cranianos, esses devem se ajustar bem as caracteristicas
geomeétricas de cada paciente. A técnica de estampagem incremental de chapas na
producdo desses implantes apresenta algumas vantagens em relagdo aos outros
métodos de conformagao, como por exemplo: baixo custo, alta flexibilidade de
producdo e impacto ambiental e facilidade de produgdo de pecas em pequena
escala e sob medida. Esta ultima é a vantagem principal para implementacéo da
técnica de estampagem incremental na produgdo de implantes cranianos [11].

2 MATERIAIS E METODOS

A estampagem incremental foi realizada em um centro de usinagem Discovery
D600, comando Fanuc e utilizou uma ferramenta de ponta esférica com didmetro de
contato de 10 mm, com haste em ago 4340, e inserto de Ti-cp grau 2. Os dados
tecnolégicos foram: velocidade de avango de 2.000 mm/min; rotacdo de 50 RPM e
incremento vertical de 1 mm, havendo posterior tratamento térmico para alivio de
tensdes, em forno (sem atmosfera controlada), para uma das duas pecgas
estampadas com geometria piramidal. O lubrificante utilizado foi uma graxa sintética
composta por litio.

Na regido central das faces da pecga foram retiradas amostras (1,0 cm? e espessura
em torno de 0,2 mm), no sentido longitudinal e transversal em relagdo a direcéo de
laminacg&o da chapa utilizada no processo de estampagem incremental.
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As amostras depois de recebidas, passaram por desengraxe e, uma solugao neutra
a 50°C e com agitacéo por 10 minutos sendo depois disso lavadas com alcool etilico
e secas com ar frio.

As amostras indicadas com L correspondem o sentido longitudinal do contato da
ferramenta de estampagem com o sentido de laminagao da chapa; enquanto que a
letra T corresponde ao sentido transversal ao sentido de laminagdo. A face interna
das amostras é a face da amostra que entrou em contato com a ferramenta e o
lubrificante durante o processo de estampagem incremental, enquanto que a face
externa permaneceu sem contato com a ferramenta.

Amostras de Ti-cp que passaram por tratamento térmico com rampa de aquecimento
de 2 horas, 2 horas mantido a 400°C e resfriamento de 4 horas. Um perfildbmetro de
contato (CETR-PRO5003D) foi usado para determinar a rugosidade da superficie.
Foram realizadas trés medidas para cada amostra para determinar a rugosidade
media (Ra), rugosidade medida a partir da distancia entre o pico mais alto e o vale
mais profundo (Rt) e a rugosidade média quadratica (Rms). A molhabilidade da
superficie foi determinada pelas medidas de angulo de contato, entre a solugéo
KOKUBO [12] e a superficie da amostra usando um aparato desenvolvido no
LAPEC/UFRGS (Figura 1). O software de analise de imagem foi utilizado para
determinar o &ngulo de contato.

Figura 1. Foto do aparato desenvolvido no LAPEC/UFRGS para medidas do angulo de contato.

A morfologia da superficie e a microestrutura por corte transversal das amostras
foram analisadas por um microscopio éptico OLYMPUS CX31. A caracterizagéao
morfologica das amostras através do MEV e EDS foi realizada por meio de um
microscopio eletrénico de varredura (MEV), modelo JSM 6510LV — marca JEOL
aplicando 20 kV.

Estdo apresentadas as peca em formato piramidal obtida por processo de
estampagem incremental, sem (Figura 2) e com tratamento térmico (Figura 3).
Amostras de Ti-cp grau 2 avaliadas no presente trabalho, estdo descritas na
Tabela 1.
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Tabela 1. Descricdo das amostras para os sistemas avaliados.

Amostras Secgao Face Tratamento
LSTTE Longitudinal Externa
LSTTI Interna
TSTTE Transversal Externa Sem tratamento termico
TSTTI Interna

LCTTE Longitudinal Externa

LCTTI Interna Com tratamento térmico
TCTTE Transversal Externa
TCTTI Interna

Figura 3. Chapa apdés estampagem
Figura 2. Chapa apds estampagem incremental e posterior tratamento térmico.
incremental e sem tratamento térmico.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir das analises por microscopia Optica das amostras em corte transversal
(Figura 4), é possivel observar que as amostras tratadas termicamente
apresentaram a formagao de uma provavel camada de o6xido, conforme ja foi
observado por outros autores [13].
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Figura 4. Imagens por Microscopia Optica das amostras apds estampagem incremental, sem
tratamento térmico (a) LSTT, (b) TSTT e com tratamento térmico (c) LCTT e (d) TCTT.

A partir das imagens obtidas por microscopia 6ptica (Figura 5 a, b, ¢, d) pode-se
observar a diferenca de morfologia da face das amostras sem contato com a
ferramenta (face externa), comparativamente a face interna das amostras, as quais
tiveram contato com a ferramenta durante o processo de estampagem incremental
(Figura 5 e,f,g,h). As amostras da face interna (Figura 5 e,f,g,h) apresentaram
arrancamento de material e elevada deformacéo da superficie gerada pelo contato
com a ferramenta durante o processo.
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Figura 5. Imagens por Microscopia Optica referente a superficie de todos os sistemas avaliados.
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O tratamento térmico também influencia na rugosidade das amostras (Tabela 2 e
Figura 6). E possivel observar uma diminuicdo da rugosidade superficial apds
tratamento térmico para a face interna. Isso ocorreu provavelmente devido ao efeito
nivelador da camada de 6xido formada sobre a superficie apds o tratamento térmico
(Figura 4c, d). Como ja foi mencionado por outros autores [14,15], o tratamento
térmico do Ti-cp ao ar promove o aumento da espessura da camada de éxido de Ti.
O arrancamento de material pode ter influenciado sobre o aumento da rugosidade
da face interna (Tabela 2 e Figura 6).

Os valores de rugosidade para a superficie externa, com e sem tratamento térmico,
sdo menores e com pouco desvio (Tabela 2 e Figura 6), o que comprova um aspecto
mais regular ja observado por microscopia optica (Figura 5 a, b, ¢, d). Maiores
valores de rugosidade para superficie interna, comparativamente a superficie
externa confirmam o aspecto irregular observado na (Figura 5 e,f,g,h).

Tabela 2. Medidas de rugosidade micrométrica (um) por perfilometria de contato.

Rugosidade (um)
Al
mostras Ra Rt Rms
LSTTE 1,38 £ 0,20 8,37 £ 0,24 1,73+0,20
TSTTE 1,59 +0,14 9,47 + 1,06 1,96 + 0,13
LCTTE 1,11 £ 0,06 6,17 £ 0,36 1,34 £ 0,07
TCTTE 1,28 £ 0,18 8,57 + 1,52 1,62 £ 0,21
LSTTI 354+0,72 21,36+8,73 4,92+1,59
TSTTI 3,63+097 18,77 +8,82 4,60+ 1,64
LCTTI 276+090 13,13+294 3,29+0,95
TCTTI 2,28 £ 0,35 9,49 £ 0,56 2,60+0,34
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Figura 6: Relacdo entre Ra, Rms e Rt (um) da face externa e interna das amostras com e sem
tratamento térmico.
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A partir da Tabela 3 e da Figura 7 € possivel observar os valores dos angulos de
contato determinados para as amostras utilizando a solu¢ao Kokubo [12]. Para todas
as amostras observou-se um valor de angulo de contato menor que 90°, Contudo,
todas as amostras da face externa sem tratamento térmico apresentaram maiores
valores de angulo de contato, comparativamente a face interna. Como a face interna
€ mais rugosa (Tabela 2 e Figura 6), esperava-se que isso contribuisse para o
aumento da molhabilidade, ou seja, diminuicdo do angulo de contato. De acordo
com a literatura, um aumento dos valores de rugosidade em ordem micrométrica
tende a ocasionar uma diminuig&o dos valores de molhabilidade [16,17].

De um modo geral, independentemente da amostra, o tratamento térmico promoveu
a diminuigado dos valores de angulo de contato, indicando um aumento do carater
hidrofilico. Esse comportamento pode estar associado ao carater hidrofilico do 6xido
de Ti que se forma no tratamento térmico ao ar. Um estudo [18] envolvendo
tratamento superficial de Ti-cp mostrou que o aumento da rugosidade ocasionou
uma diminuigdo nos valores de angulo de contato (superficie mais hidrofilica). Este
mesmo estudo mostrou que o aumento da rugosidade favoreceu a formagéo do osso
no inicio do processo de cicatrizagao. Outro estudo [19] observou maior formagao
O0ssea em implantes de superficies mais rugosas.

Tabela 3. Medidas de angulo de contato.

Solucéao Solugao
Amostra Amostra
KOKUBO KOKUBO

LSTTE 78°+5 LSTTI 53°+6
TSTTE 73°+7 TSTTI 39° +1
LCTTE 50°+2 LCTTI 55°+5
TCTTE 46° £ 3 TCTTI 35°+1
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Figura 7. Molhabilidade da face interna e face externa em solugdo Kokubo.
Nao foi observada infuencia do sentido de laminagdo da chapa sobre a
molhabilidade e rugosidade das amostras.
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Da Figura 8 até Figura 11 estdo apresentadas as imagens de MEV-EDS para as
amostras de face interna e face externa somente sem tratamento térmico. As
imagens das amostras com tratamento termico ndo foram apresentadas neste
trabalho, ja que né&o foi verificada nenhuma alteragdo morfolégica das superficies
apods o tratamento.

1,000  10pm  —
Figura 8. Amostra de face externa, sem Figura 9. Amostra face externa, sem tratamento

tratameno térmico, longitudinal a diregdo de térmico, transversal a direcdo de laminagéo
laminagao (LSTTE). (TSTTE).

Al

x1,000  10pm  m—

x1,000  10pm ==

Figura 10. Amostra de face interna sem rlg:ura t11.t’Ar'r_10$tra; de fac:a |n;§rna~ sedm
tratamento térmico, longitudinal a direcao de ratlamenio termico, transversal a direcao de

laminag&o (LSTTI). laminag&o (TSTTI).

A partir das imagens por EDS nao foi possivel detectar a presenga de qualquer outro
elemento quimico diferente do Ti, conforme observado (Figura 8 a Figura 11). Isso
indica que nao houve incorporacao do lubrificante a superficie estampada, como foi
mencionado anteriormente, o lubrificante € um 6leo sintético que contém litio.

Além disso, conforme mostrado na Figura 10 e Figura 11, a face em contato com a
ferramenta mostrou que o processo de estampagem incremental promoveu o
arrancamento de material da superficie e a ruptura de camadas de material. Este
arrancamento de material pode ter favorecido o aumento dos valores de rugosidade
da face interna (Tabela 2), o que também pode ser identificado pelas regides
escuras conforme visto por analises de microscopia oOptica (Figura 4e, Figura 4Q),
correspondendo ao material da superficie que esteve em contato com a ferramenta
em processo de estampagem, o qual sofreu arrancamento e posteriormente foi
incorporado na superficie.

* Contribuicéo técnica ao 70° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 15° ENEMET - Encontro
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Esse estudo mostrou que entre as faces avaliadas, a face que apresenta a
superficie que melhor favoreceria o processo de osseointegragdo corresponde a
face interna com tratamento térmico. Pois estas mostraram menores valores de
rugosidade micrométrica e uma superficie mais hidrofilica. Como ja demonstrado por
outros autores, superficies com menores valores de rugosidade micrométrica ou
mais proximo de 1 um [20,21] e superficies mais hidrofilicas [22] promovem uma
maior adesao celular e proliferagao de osteoblastos e fibroblastos.

4 CONCLUSAO

O processo de estampagem incremental promoveu o arrancamento e ruptura de
camadas da superficie interna da chapa estampada.

O tratamento térmico contribuiu para a diminuicdo do angulo de contato e da
rugosidade das amostras, devido a formagdo de uma camada de 6xido de titanio
sobre a superficie.

As amostras de face interna apresentaram-se mais hidrofilicas do que as amostras
de face externa.

Nao foi observada influéncia do sentido de laminagdo da chapa sobre a
molhabilidade e rugosidade das amostras

A partir da analise por MEV/EDS nao foi possivel detectar qualquer outro elemento
quimico diferente do Ti, isso indica que ndo houve incorporagao do lubrificante a
superficie estampada.

Esse estudo mostrou que entre as faces avaliadas, a face que apresenta a
superficie que melhor favoreceria o processo de osseointegragdo corresponde a
face interna com tratamento térmico. Pois estas apresentaram menores valores de
rugosidade micrométrica e uma superficie mais hidrofilica.
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