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Resumo

No presente trabalho foram avaliados recobrimentos de hidroxiapatita reciclada
(natural) em substrato de aco inoxidavel 316L pela técnica de aspersao térmica a
plasma atmosférico de alta energia. A hidroxiapatita utilizada foi obtida do o0sso
bovino pelo método hidrotérmico. As amostras dos pos de hidroxiapatita foram
separadas segundo sua distribuicdo granulométrica. A adesdo dos revestimentos
dos pos sobre o substrato foi avaliada pelo ensaio de riscamento, com carregamento
progressivo através de um penetrador Rockwell C, além das técnicas de difracédo de
raios-x e microscopia eletronica de varredura. Os resultados médios de resisténcia
ao riscamento dos recobrimentos ficaram entre 46N e 63N, sendo considerados
altos. As analises por microscopia eletrbnica e difracdo de raios-x mostraram
recobrimentos sem trincas, monofasicos e com poucas particulas fundidas.
Palavras-chave: Hidroxiapatita reciclada; Sintese hidrotérmica; Recobrimento.

RECYCLED HYDROXYAPATITE COATINGS ON 316L STAINLESS STEEL
SUBSTRATES

Abstract

In this work were evaluated recycled hydroxyapatite coatings on 316L stainless steel
substrates by plasma thermal aspersion. The hydroxyapatite used was obtained from
bovine bone by the hydrothermal method. The samples of hydroxyapatite powders
were divided according to their particle size distribution. The adhesion of the powders
coating to the substrate was evaluated by assay scratch. The X-ray diffraction
techniques and scanning electron microscopy were also used. The results of scratch
resistance were between 46N and 63N. Analysis by scanning electron microscopy
and x-ray diffraction showed no cracks coatings, single-phase and with few fused
particles.

Key-words: Recycled hydroxyapatite; Hydrothermal synthesis; Coating.

Contribuicao técnica ao 65° Congresso Anual da ABM, 26 a 30 de julho de 2010, Rio de Janeiro,
RJ, Brasil.
Fundacao Centro Tecnoldgico de Minas Gerais — CETEC, Doutor, antonio.mendes@cetec.br

Rede Tematica em Engenharia de Materiais — UFOP, Mestre, Doutorando,
renafis@yahoo.com.br

UNI-BH — Graduanda, kamila_mateus@hotmail.com

®  Universidade Federal de Ouro Preto —- REDEMAT/UFOP, Doutor, fgabrielaraujo@uol.com.br

3353

|SSN 1516-392



CONGRESSO
A5 ABM INTERMATIONAL CONGRESS N ‘:k .

1 INTRODUCAO
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Ceramicas fosfaticas (Ca/p), principalmente nas formas de hidroxiapatita (HAp) e
trifosfato de célcio (B-TCP) , tém sido produzidas e estudadas nos ultimos anos.®
Dentre as diversas aplicacdes da hidroxiapatita destacam-se enchimentos 0sseos,
revestimentos ortopédicos, odontoldgicos, engenharia de tecidos e scaffolds.
Hidroxiapatita como material para implantes vem sendo testada desde 1940. Ela
pode ser utilizada na forma sélida, porosa, ou como material de recobrimento em
substratos de titanio e suas ligas, acos inoxidaveis, ligas de Co-Cr e compésitos.®
De modo geral, a hidroxiapatita apresenta as vantagens de ser bioativa e
osteocondutora, possui altas resisténcias a corrosdo e de compressao e € utilizada
em implantes como pecas sélidas e porosas. Como muitas ceramicas, ela apresenta
como desvantagens a baixa ductilidade, e relativamente alta densidade.®

A principal vantagem das ceramicas sobre 0s outros materiais para implantes é a
sua biocompatibilidade, que € devida a sua baixa reatividade quimica. Certas
ceramicas utilizadas para implantes induzem a ligacao direta com os tecidos duros e
outras sdo reabsorvidas in vivo. As ceramicas mais utilizadas em materiais de
implantes sdo a alumina, carbono, zirconia, titdnia, silica e os fosfatos de calcio,
principalmente a hidroxiapatita.®

As proteses metdlicas utilizadas atualmente séo confeccionadas de ligas de titanio,
tantalo, Vitalium (CoNiCrMo) e de aco inoxidavel AISI 316L. Estes dois ultimos séo
0s mais utilizados no Brasil. O aco 316L apresenta bom desempenho mecéanico e
custo relativamente menor se comparado com 0s outros biomateriais destinados ao
mesmo fim.®

Das técnicas existentes de recobrimentos, a técnica de asperséo térmica a plasma
vem sendo apontada como a mais eficaz e versatil para a produgéo de recobrimento
de hidroxiapatita (HA) em substratos de materiais metéalicos e suas ligas. Com esta
técnica consegue-se promover a estabilidade dos implantes em pouco tempo e a
fixacdo permanente das préteses.®

O spray a plasma € uma técnica de aspersao térmica de materiais metalicos ou nao
metalicos, fundidos ou semi fundidos a temperaturas de aproximadamente 10.000C
e em alta velocidade, por volta de 400m/s, sobre superficie onde os pés solidificam-
se para formar uma camada. E um processo versatil, porque afeta pouco as
propriedades do substrato, pois a temperatura nele ndo passa de 250C. ¢’

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a adesdo da hidroxiapatita reciclada
(natural), obtida do osso bovino pelo método hidrotérmico, em substrato de aco
inoxidavel 316L pela técnica de aspersao térmica a plasma atmosférico de alta
energia.

2 MATERIAIS E METODOS

Os poés de hidroxiapatita reciclada, utilizados neste trabalho, foram processados,
segundo Mendes Filho,” pelo método hidrotérmico. Os recobrimentos foram
realizados por aspersao térmica a plasma atmosférico de alta energia (HEP).

As mostras foram agrupadas em 05 lotes, onde cada lote correspondeu a um tipo de
distribuicdo granulométrica. Os pos de hidroxiapatita foram peneirados em malhas
de 65 mesh, 100 mesh e 200 mesh ABNT. Os recobrimentos foram realizados com
as distribuicdes granulométricas de #65>DG-ABNT>100, #100>DG-ABNT>200 e
DG-ABNT<200, e corrente de aspersao de 400A. Repetiu-se 0 experimento para o
revestimento com distribuicdo granulométrica de DG-ABNT<200 utilizando uma
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corrente de aspersdo de 500A. O parametro distancia de aspersdo foi mantido
constante em 100 mm. Nesses recobrimentos, foram calculadas taxas meédias de
alimentacdo de po de 3,41 g/min, para DG-ABNT<#200, de 3,53 g/min, para
#100>DG-ABNT>#200, e de 3,82 g/min para a distribuicdo granulométrica #65<DG-
ABNT<#100.

A adesado dos revestimentos dos pos de hidroxiapatita sobre o substrato de aco
inoxidavel 316L foi avaliada pelo ensaio de riscamento, com carregamento
progressivo através de um penetrador Rockwell C, perfazendo um total de 05 riscos
por amostra. Os parametros de teste de riscamento estdo apresentados na
Tabela 1.
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Tabela 1. Parametros dos testes de riscamento dos recobrimentos por aspersao térmica a plasma
dos pds de hidroxiapatita em aco 316L

Parametros de Riscamento

Tipo de carregamento Progressivo
Velocidade de aplicagéo de carga (V) 60 N/min.
Velocidade de deslocamento da amostra (V) 6 mm/min.
Comprimento do risco 10 mm
Tipo do penetrador Rockwell C

As técnicas de difracdo de raios-X (DRX) e microscopia eletrbnica de varredura
foram utilizadas para analisar a adesao da hidroxiapatita aos substratos.

3 RESULTADOS

A técnica de difracdo de raios-X foi utilizada para analise dos recobrimentos de
hidroxiapatita em substrato de aco inoxidavel 316L com as distribuicdes
granulométricas de #100>DG-ABNT>#200 e DG-ABNT<#200. Os difratogramas das
duas distribuicdes mencionadas sdo mostrados nas Figuras 1 e 2.
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Figura 1. Difracdo de raios-X dos recobrimentos de hidroxiapatita natural, sintetizada pelo

processamento de o0sso bovino, com distribuicdo granulométrica (DG) = #100>DG-ABNT>#200 em
substrato de ago inoxidavel 316L. (o) fase de hidroxiapatita.
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Figura 2. Difracdo de raios-X dos recobrimentos de hidroxiapatita natural, sintetizada pelo
processamento de o0sso bovino, com distribuicdo granulométrica (DG) = DG-ABNT<#200 em
substrato de ago inoxidavel 316L. (o) fase de hidroxiapatita.

A Figura 3 mostra os resultados de carga critica durante os ensaios de resisténcia
ao riscamento com relacdo a espessura de recobrimento, com carregamento
progressivo através de um penetrador Rockwell C.
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Figura 3. Comparacado da resisténcia ao riscamento em relagdo a espessura dos recobrimentos da
hidroxiapatita em substrato de aco inoxidavel 316L com diferentes distribuicdes granulométricas (DG
= ABNT).

A uniformidade, a morfologia e o nivel de impurezas dos recobrimentos foram
avaliados pela microscopia eletronica de varredura e microssonda. As Figuras 4 e 5
mostram revestimento de hidroxiapatita com as distribuicbes granulométricas
#100>DG-ABNT >#200 e DG-ABNT <#200 em substrato de aco inoxidavel 316L. Nas
referidas figuras, sdo mostradas particulas com morfologias esféricas e sao
apresentados recobrimentos com baixa porosidade e com particulas totalmente
fundidas.
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‘.__ 2 kAl 1 a2 K i =
Element Net Net Weight Weight % | Atom Atom % | Compnd
Line Counts Error Conc % Error Conc % Error Conc %
OK 1037 +/-36 3444 +/-1.20 5462 +/-190 3444
PK 8387 +/-130 1.245 20.79 +/-0.32 17.04 +/-0.26 20.79
CaK 11666 +/-151 1.108 44.77 +/-0.58 2834 +/-037 4477
Total 100.00 100.00 100.00

Figura 4. Micrografia de recobrimento de hidroxiapatita com distribuicdo granulométrica #100>DG-
ABNT>#200 em substrato de aco inoxidavel 316L, sendo que, na regido 1, € mostrada a microanalise
por EDS.
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SETE N et i Weight % Atom %

Line Error Error Error

O K 1367 . 33.73 +/- 5.16 16.67
Na K 192 +/-28 4.047 0.67 +/-0.10 0.95 +/- 0.14 0.67
Mg K 185 +/-31 2.648 0.42 +/-0.07 0.56 +/- 0.09 0.42
Al K 174 +/-36 1.993 0.29 +/-0.06 0.34 +/- 0.07 0.29
P K 14479 +/-186 1.349 16.50 +/-0.21 17.24 +/- 0.22 16.50
CakK 25670 +/-176 1.063 40.06 +/-0.27 32.35 +/- 0.22 40.06
Cr K 1632 +/-59 1.182 4.71 +/-0.17 2.93 +/- 0.11 4.71
Fe K 4815 +/-148 1.172 18.24 +/-0.56 10.57 +/- 0.32 18.24
Ni K 476 +/-53 1.163 2.44 +/-0.27 1.34 +/- 0.15 2.44
Total 100.00 100.00 100.00

Figura 5. Micrografias dos recobrimentos da hidroxiapatita com distribuicdo granulométrica DG-
ABNT>#200 em substrato de aco inoxidavel 316L com microanalise geral, abaixo da figura.

4 DISCUSSAO
O difratograma da Figura 1 mostra o recobrimento de hidroxiapatita com distribuicéo

granulométrica #100>DG-ABNT>#200, em substrato de aco 316L e revela que o
mesmo possui alta cristalinidade e ndo apresenta nenhuma transformacéo de fase
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da hidroxiapatita. O difratograma da Figura 2 também apresenta somente a fase da
hidroxiapatita.

Na Figura 3, nota-se que a carga critica de riscamento € superior para uma
distribuicdo granulométrica (DG-ABNT) #100<DG<#200. A variacdo da corrente
elétrica de 400 para 500A, com a mesma distribuicAo granulométrica, DG-
ABNT<#200, nao produziu diferenca de resisténcia ao risco e isto ocorreu em
funcao da carga critica.

A Tabela 2, apresentada a seguir, mostra, também, os resultados obtidos durante o
ensaio progressivo de resisténcia ao riscamento dos recobrimentos de hidroxiapatita
em substrato de acgo inoxidavel 316L. Esses resultados, que também estdo
apresentados na Figura 3, se mostraram satisfatorios quando comparados com
resultados de outros trabalhos.!""®
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Tabela 2. Resultados dos testes de riscamento progressivo dos recobrimentos de hidroxiapatita em
substratos de aco inoxidavel 316L

Distribuicdo Granulomeétrica ~ Espessura do Recobrimento (um)  Carga Critica ao

ABNT Riscamento (N)
DG<#200 58+11 56,00 £3
#65>DG>#100 590+7 46,0+1,3
DG<#200 (500A) 61+7 56,00 +2,9
#100>DG>#200 67£12 63,00£3,8

Pelas micrografias mostradas nas Figuras 4 e 5 é possivel observar particulas com
morfologias esféricas, e sdo apresentados recobrimentos com baixa porosidade e
com particulas totalmente fundidas.

A Figura 5 mostra a morfologia e a microandlise geral por EDS do revestimento da
hidroxiapatita com distribuicdo granulométrica DG-ABNT >#200. Nessa mesma
figura, a microandlise geral, abaixo, revela altos niveis de ferro, niquel e cromo,
advindos do substrato, que € de aco 316L, através de alguma trinca ou de alguma
porosidade.

5 CONCLUSOES

Os resultados médios de resisténcia ao riscamento dos recobrimentos de p6s em
substrato de aco inoxidavel 316L, com diferentes distribuicbes de granulometria e
com carregamento progressivo, ficaram entre 46N e 63N, sendo considerados altos.
As analises por microscopia eletrdnica de varredura desses recobrimentos se
mostraram de qualidade, sem trincas e com poucas particulas fundidas. Analise por
difracdo de raios X mostrou, também, recobrimentos monofasicos. Os resultados
indicam como promissora a utilizacdo da hidroxiapatita natural obtida pelo método
hidrotérmico para recobrimento de aco inoxidavel 316L.
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