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Resumo . Próteses p ara  im pla ntes c irúrg ico s n ecessitam  ser pa rcialmente recobertas com uma 
sup erfíc ie  p orosa  de ma neira a um en tar a  o sseo in tegração.  Este  trabalho faz uso da técnica de 
p la n eja mento  de exp erimen to s pa ra  estudar os parâmetros que influenciam na sinterização de uma 
cam ad a  d e hid ro xia p atita  (HA)  so b re um  su b strato  de aço  inoxidável AISI 304. Os parâmetros  
esco lh ido s pa ra o  estud o fo ra m:  tem p era tu ra (12 5 0o C-1300o C), tempo de sinterização (40-60 
min uto s) e  gra nu lom etria d o p ó d e HA (6 0-1 00  µm) .  Inic ia lmente fez-se a síntese do pó de HA 
u tiliza n d o a  técnica d e v ia-úmid a,  po steriormen te  compactou-se o pó de HA ao substrato a uma 
p ressão  de 2 t  e levo u- se a  um  fo rno  de resistên cia s e létrica s e  a tm osfera inerte para se fazer a 
sinterização.  As a mo stra s fo ra m cara cteriza da s via  Micro sco pia  Ótica  (MO)  e  Microscopia 
E letrôn ica  de Va rred ura  MEV-EDS , co nsegu indo-se assim determinar quais as variáveis que mais 
influ en cia m a  sin teriza ção  e  seus resp ectivo s n íveis. Os resu ltad os p ermitiram afirmar que as 
a mo stra s sinterizad a s n o n ível su p erior de tempo e de temperatura apresentaram um recobrimento 
u niform e.  Ain da  as a nálises d o  MO e MEV p erm itiram  co ncluir que, para os níveis estudados, a 
g ra n ulo metria  n ão in flu en cia  a u n ifo rm ida de e  sinterização. Os níveis ótimos identificados foram 
tem p era tu ra d e 1 30 0o C e  tem p o d e 6 0 m in utos. Os resultados indicaram também que uma menor 
p ressão  de co mp a cta ção  po deria con trib uir pa ra m elh orar a aderência da camada sinterizada. 
 
Pala vra s-cha ve:  Hid ro xiap atita,  S in terização,  Bio ma teriais e P lan eja men to  experimental  
 
1 .INTRO DUÇÃO .  
 

Os maio res av an ços de desenv o lv imen to  e aplicação de m ater ia is av an çado s t em sido  
alcançado s no  camp o  da medicina.  A p rót ese  ar t if ic ia l de quadril apresenta grande sucesso como 
uma dessas ap licações. A Figura  1  ilust ra  o p rocedimen to  c irúrgico envolvido na substituição de 
uma jun ta  de quadril  dan if icada o u do ent e , p or  uma prótese ar tif icia l de  quadr il.  O t erm o 
sub stitu ição to ta l de  qu a dril (To tal Hip  Rep la cem en t – THR) recorre à substituição simultânea do 
acet ábulo e  h ast e  da co x a- f em ural, p or  mat er iais biolo gicament e  co mp at ív eis.   

A h ast e  da co x a- f em ural po de ser  f ix ada median te duas técnicas. Uma dessas técnicas recorre 
ao uso de um p olímero cham ado  P o li-Met il-Met acr ilato (PMMA), utilizado comocimento ósseo 
p ara  obt en ção  da ancoragem  e f ix ação  da prót ese  no  osso.  Out r a m an eira de obter a fixação da 
p rót ese  no  osso é ut ilizando -se r evestim en t os porosos que estimulem o crescimento ósseo em suas 
cav idades (“cementless fixa tio n ”) .   

Imp lan t es obt ido s p o r P MMA,  geram  um a int er face m et al/p olímero que apresent am  
sup erf íc ies de  baix a f ricção  de con t at o . Dessa fo rm a,  imp lan t es r ealizados po r  essa técnica 
apresen tam  uma v ida típ ica  de 5 an os (limit ada principalmente pelo afrouxamento mecânico). A 
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f ixação  de utilizan do -se r evestim en t os po roso s aument a  a  vida útil do implante por um fator de 
t rês.  Mais de 2 50 .00 0 cirurgias de T HR são  ex ecut ado s a  cada ano  no s Estados Un ido s, 
apresen tan do  um  núm ero  semelhan te  cirurgias n a Euro pa,  segundo dados de Willmann (1994).   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

Figura  1 . Esquem a de uma int erv enção cirúrgica THR.  
 
P ara  o  caso  de im plant es da haste  da coxa-femural, Figura 2, um meio de prevenir o movimento 

r ela t iv o  da prótese em relação  ao o sso  já formado é pro mo ver  o  crescim en t o ósseo através da 
aderên cia de células o st eoblast as n a r egião super io r  da h aste e para isto é necessário o controle da 
p oro sidade da cam ada r eco ber t a n est a  ár ea p ara  que se  po ssa  dar  a aderência dessas células. 
Imp lan t es po roso s m elh oram a est abilidade int erf acia l entre o biomaterial e o tecido ósseo como 
cit ado p or  Culliso n e  An drew (19 8 7) .  Hench  (1 99 1 ) f a la  que é n ecessár io que os poros sejam 
maio res do  que 1 0 0 µm e men ores do que 2 00  µm .  Po ros maiores que 200 µm não permitem a 
anco ragem  do  bio mat er ial com  o t ecido ósseo e  po r  o utro  lado p oros menores que 100 µm  não 
p ermit em o  cresciment o  e p or t an t o imp edem a cir culação  san güínea necessária para manter as 
células nest a r egião.  Um a im po rt ant e  co n tr ibuição  neste campo foi dado por Hulbert et al (1997), 
o nde co ncluír am a n ecessidade de esp aço  suf icient e  para hospedar componentes celulares e extra-
celular es do o sso  incluin do  os v aso s sangüín eos.  Os po ros do  r ecobrimento cerâmico devem ser 
int er- con ect ado s, de  m odo  a  permit ir a  an ast o mo se do s vasos san güíneo s.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  2 . P rót ese  da co x a–fem ural r evest ida  p o r HA p elo  mét o do  plasm a sp ray . 

 
Atualm en t e o  recobr iment o  de próteses de cox a-f emural vem sendo realizado utilizando a 

t écn ica  de " plasm a sp ray ".  As p rin cip ais desvan tagen s associadas com esta técnica incluem a não 
p ossibilidade de se  p rev er qual a f ase  do fosfat o  de cálcio que se formará devido a alta temperatura 
env o lv ida no  p ro cesso e  a f alt a  de  aderên cia  do revestimento ao substrato, que provoca a formação 



de debr is que p ode v ir  a  p ar t ic ipar  da  c ir culação  san güín ea.  Ocor re a lter ações n a estrutura da 
cerâmica p ura ,  e n orm almen te  α- fosfat o  tr icálc io ,  β-fosfato tricálcio, óxido de cálcio, tetracálcio 
fosfat o  e,  t am bém , a lguma f ase  am or fa estão  p resent es n a camada final em adição fase de HA. A 
inadequada est abilidade bio mecân ica,  causada p ela  adição  dessas fases, resulta em um aumento na 
t ax a de bio degradação  da camada cerâmica,  f azendo  co m que a  m esma perca suas características 
em t orn o de um ano  segundo Got t lan der  e t a l ( 1 99 7 ).  A m et alurgia  do p ó surge co mo  um a 
alt ernat iv a  que p erm ite  o con t role  da po rosidade,  p ode apresentar boa aderência ao substrato e o 
con t ro le da t emp erat ura  do  pro cesso  permit e,  a tr avés de diagramas de f ases,  p rever as fases 
r esultan tes. 
 
2 .O BJ ETIVO S 
 
 Os p rin cip ais objetiv os dest e t r abalh o  são a  sin t er ização de uma camada de HA sobre um 
subst ra to  de aço  in ox idáv el AISI  30 4 e  o estudo da in fluência das variáveis tempo, temperatura e 
gran ulo met ria  so bre  a sint er ização , usan do a  técnica de análise de experimentos. A hidroxiapatita é 
um mat er ia l cerâmico , um fosfato  de cálc io ,  sem elh an t e ao con st it uin te  do osso humano que 
aum en t a a  bio com pat ibilidade da p rót ese .  Esta  camada deve ser porosa e ter aderência ao substrato 
de m an eir a  permit ir  uma m aio r  osseo int egração .  A sin t er ização  de material cerâmico sobre um 
met álico é dif icultada p ela  dif eren ça de coefic ien t e de dila t ação  en tr e  o s mater iais.   

A t écn ica de p lan ejamen to  exp er imen tal permite a aleatoriedade dos experimentos fazendo 
com  que o  efeito  das var iáv eis inco nt roláveis se ja  a ten uado, garantindo assim maior validade aos 
r esultados.  Ela  t ambém p ermit e uma av aliação  do s nív eis que p o dem influenciar a sinterização. 
 
3 .MATERIAIS  E MÉTO DO S 

 
3.1.Hi dro x ia pat i ta .   

 
 P ara  a  p ro dução da HA ut ilizou-se o  mét odo de v ia  úmida, no qual se prepara duas soluções, 
uma co n ten do  nit ra t o de cálcio  (Ca(NO3)2.4H2O) disso lv ido em água destilada, e a outra solução 
con t en do fosfat o  am ôn io bibásico  ((NH4)2HPO4)  também disso lv ido  em água destilada. Após a 
p rep aração  dev e- se aquecer  as soluções à uma temp erat ura  ap rox imada de 70ºC e mantê-las sob 
agit ação . Em seguida acrescen t a- se amônia  (NH4OH) ,  a t é que o  PH resultante das soluções seja 
p róx im o de 1 2 ,  m ist ura-se lent ament e  as soluções.  Dep ois disso f ilt ra-se a mistura resultante, 
util izan do  um  fun il de Büch ner  so bre  v ácuo.  Fin alm en t e segue- se o processo de calcinação do pó 
n um a t emp erat ura  de 12 00 ºC duran te  3 h oras e  mo agem em um conjunto bastão cerâmico/cuba.  
  
3 .2 .Fo rno  de  si n te riz a ção 
 
 A sint er ização  ut iliza-se de um  fo rn o  de resistência elétrica controlada por meio de um CLP 
(Co n tro le  Lógico  Program ável),  a tr avés do  qual p rogram ou-se as curvas de aqueciment o , 
t em peratura de sint er ização  e curv a de resfriamento, com seus respectivos tempos e temperaturas. A 
sint erização fo i r ealizada em at mo sfera iner t e de h idro gên io  ev itando assim a oxidação da base. 
Seguin do o  planejam en t o ex per im ent al foram sint erizadas 8  am ost ras.   
 
3 .3  Ca racteri za ção  da s a mo stras  via  MEV 
 
 As amo str as fo ram caracter izadas mo rfo lógica  e  quim icamen te  via MEV acoplada a um 
EDS (Energy Disp er siv e Sp ect roscop y) .  A super fíc ie p ara  an álise do  MEV dev e p ossuir boa 
con dut ividade elét rica e  est abilidade em v ácuo p ara  obt er  bo a profundidade de fo co; para se 
con seguir  isso  recobr iu- se a  par te  cerâmica com  um a f ina  cam ada de ouro, que não interfere nos 
r esultados.   
 



3 .4 .  Co rpo s de pro va  
 

P ara r ealização do s exp erim en t os fo ram  utilizados corpos de prova constituídos de cilindros 
de aço ino x idável AISI 3 04 ,  usinados com  as seguin tes dimensões: diâmetro médio de (30,0 ± 0,2)  
mm  e espessura m édia de (5 ,0  ± 0,2 )  m m.   
 
3 .5 .  Prepa ra ção  do s  co rpo s de pro va 
 

Os p ós de HA foram p rev iam en t e f ixado s nas superfícies dos corpos de prova utilizando-se 
p arafin a.  Foram com pactadas com  um a p ressão  de 2 t  util izando-se uma forma cilíndrica própria 
p ara  esse f im e uma prensa hidráulica  de 2  t .  
 
3 .6 .  Equi pam en tos  au xi l i ares  
 

Bom ba de v ácuo,  prensa h idráulica , funil  de  Buchener ,  agitador magnético, béquer     2000 
ml,  fun il de adição,   placa de aquecim en t o e  p h metro . 
 
3 .7 .  Pl an e ja me n to  Ex pe rim en tal  
 

 Utilizo u- se um p lan ejamen to  f at o ria l 2 ³ para delineamento dos experimentos seguindo dos 
p ro cedim en t os de Net o (1 99 1) .  Co m o  aux ílio  do software STATGRAPH, foi gerada uma tabela de 
seqüência com  oit o exp erim en t os,  que r e lacion o u de fo rm a aleat ór ia  os níveis dos parâmetros, 
esco lh eu- se esses parâm et ros a tr avés da observ ação  do s estudos f eit os p or  Ao ki,  eles são os 
seguint es: Temp erat ura  de sin t er ização    (+ 13 0 0ºC e - 1250ºC), tempo de sinterização (+ 60 min e 
-  40  min ),  gran ulo met ria  do  pó de HA (+ 1 00  µm e - 60  µm) .   A seqüên cia de experimentos é 
apresen tada n a T ab.  (1 ) . 

 
               Tabela  1 .   Seqüên cia  de Ex per iment o s Geradas pelo Sof t ware STATGRAPH. 
 

Experimento Tem po  Tem pe ratura  Gra nu l ometria 
1 -1  -1  +1  
2 -1  +1  +1  
3 +1 -1  +1  
4 +1 +1  -1  
5 +1 +1  +1  
6 -1  +1  -1  
7 -1  -1  -1  
8 +1 -1  -1  

 
4 . RES ULTADO S E DISC US SÕ ES  

 
As análises das am ost ra  sint erizadas fo ram in ic ia lm en te caracterizadas via MO. A análise 

dest as imagen s p erm itir am observ ar  que as que foram submetidas ao nível  alto de temperatura de 
sint erização (1 30 0ºC)  e  nív el a lto  de t em po  de sint erização (6 0 min )  apresentaram uma maior 
uniform idade na formação da cam ada sin t er izada.  Observ o u- se também que a granulometria não 
apresen ta  gran de in f luencia  n a fo rm ação  da camada.  



P ara a  o bserv ação  das m esm as amo st r as p orém com  aumen to  maior  e t ambém co m a 
caract er izada da com po sição quím ica foi usada a  técnica de MEV-EDS. As micrografias obtidas 
com  aumen to  de 2 00 0x  a  8 0 00 x p erm it ir am  co n firmar os resultados obtidos por MO. A Figura (2) 
mo st ra  um a imagem  obt ida em  MEV,  de um a amo st r a  subt m et ida a  uma t em peratura de 
sint erização de  1 30 0 ºC,  tem po  de sint erização de 6 0  m in e granulometria de 60 µm.  Por meio de 
uma an álise  química r ealizada p elo  EDS n a super fíc ie da amo stra constatou-se que houve difusão 
do p ó de HA n o subst ra t o.  As am o st r as sin t er izadas n os nív eis t em perat ura +, t emp o + e 
gran ulo metr ia  –/+ ap resen t aram difusão  do s element o s químicos Ca e P (10,82%Ca, e 7,55% P).  

 

 
Figura 3. Hidrox iapatita s inter izada com temperatura de 1300ºC, tempo de 60 

minutos  e granulometr ia  60µm  . 
 
5 . C O NCLUS ÃO  

 
 O n ível alt o de t emp o  de sin ter ização  (6 0  min ) combinado com o nível alto de temperatura 
de sint erização  (1 30 0 ºC)  são  o s que p rop iciam a fo rmação  de uma camada sint erizada mais 
uniform e.   

As análises tan to  po r  MO co mo  p o r MEV mo st raram que a granulometria não influencia na 
form ação da camada sin t er izada. P or t ant o , o  planejam ento experimental mostrou-se como uma 
efic ien t e f er r ament a . 
 A p róx ima et apa da p esquisa  será v ar iar  a  pressão de co mpactação de maneira aumentar a 
aderên cia da camada ao  substr a t o.  Um a n ov a curva de resfriamento também será estudada a fim de 
r eduzir  as t en sões e  permit ir a  per feita  aderên cia  en t r e cam ada e substr a t o.   
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Abstra ct.  Ma terials pro sth etics n eed  to  b e p artially coated by porous layer in order to increase the 
o steoin teg ration .  Th is p iece o f wo rk ma kes u se  of exp erim en tal design to study the parameters 
which can  influen ce on  the  hyd ro xya p atite  (HA) sintering on a stainless steel (AISI 304) substrate. 
The pa ram eters eva lua ted were: temp era tu re (1 25 0o C-1300o C), sintering time (40-60 minutes) 
a nd  po wd er g ran ulo metry  (6 0 -1 00µm) .  Initially, the HA powder was sintered using the wet process, 
a fterwa rd s th e  po wd er was com pa cted  a t 2 ton s of pressu re a nd  sin tered in inert atmosphere 
furn ace. Th e sam ples were cha ra cterised  by Op tica l Microscop y (OM) and Scanning Electron 
Micro sco py(MEV) .  Th e u se o f th ese  tech niq ues p erm its u s to d efin e th e p ara meters and the 
o ptimu m levels th at can  in fluence th e  sin tering .  Th e resu lts p ermits to affirm that the sintering 
sam ples a t th e  hig hest level of t im e a nd  tem peratu re sho w a n  even  coating. The OM and MEV 
a na lysis p erm it to  co nclud e th at for studied level the granulometry did not influence the results. The 
o ptimu m level id entified  were tem peratu re 1 30 0o C and time 60 minutes. The results also indicate 
tha t a lower level of com pa cta tio n  wo uld  co ntribu te fo r b etter result referring to its adherence. 
 
Keywo rds:  Hyd roxya p atite,  bio ma terials,  sin tering ,  experim enta l d esin g a nd  co atin g.   


