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Resumo. Protesespara implantescirirgicosnecessitam ser pardalmenterecbetascomuma
superficie porosa de maneira aumentar a osseointegracao. Este trabalhofazuso da t&nica de
plangamento de experimentos para egudar osparamerosqueinfluenciamnasinterizacdodeuma
camada de hidroxiapatita (HA) sobre um substrato de aco inoxidavel Al Sl 304. Osparémetros
escolhidos para o estudo foram: temperatura (1250° C-1300°C), tempode Snterizagio (40-60
minutos) e granulometriado p6deHA (60-100 um). | nicial mentefezsea sintesedopdde HA
utilizando a técnica de via-Uumida, posteriormente compactou-seo péde HA ao substratoa uma
pressio de 2t elevou-sea um forno de resisténciasel éricase atmosferainate parasefazera
sinterizacdo. Asamostrasforam caracterizadas via Microscopia Otica (MO) e Microsoopia
Eletronica de Varredura MEV-EDS, conseguindo-seassim deerminar quaisasvariaveisquemais
influenciam a sinterizacao e seus respectivosniveis. Osresultados pemitiramafirmar queas
amosrassinterizadasno nivel superior detempo edetemperatura apresentaramumrecobrimento
uniforme. Ainda as analisesdo MO e MEV permitiram concluir que, para osniveisestudados, a
granulometria ndo influencia a uniformidade e sinteizacdo. Osniveisétimosidentificadosforam
temperaturade 1300° C e tempo de 60 minutos. Osresultadosindicaram também queuma menor
pressido de compactacdo poderia contribuir para melhoraraaderéciadacamadasnterizada.
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1.INTRODUCAO.

Os maioresavancos de desenvolvimento e aplicacdo de materiaisavancadostem sido
alcancados no campo da medicina. A prétese artificial dequadril apresentagancde sices como
uma dessas aplicacfes. A Figural ilustra o procedimento cirudrgcoenvolvidonasubdituicgode
uma junta de quadril danificadaou doente, por uma prétese artificial de quadril. Otermo
substituicdo total de quadril (Total Hip Replacement—THR) recorre asubstituigo smulténeado
acet@dulo e hagse da coxa-femural, por materiais biologicamente compativeis.

A haste da coxa-femural pode ser fixada mediante duasténicas. Umadesastécnicasrecorre
ao uso de um polimero chamado Poli-Metil-Metacrilao (PMMA), utilizado comocimento ésseo
para obtencé da ancoragem e fixagdo da proétese no 0osso. Outramaneiraceolter afixaggdoda
prétese no 0sso € utilizando-se revestiment osporosqgie egimulemo cresament 0 sseo em suas

cavidades (“cementless fixation”).
Implantes obtidos por PMMA, geram umainterface metal/polimero que apresentam

superficies de baixafric¢é de contato. Dessaforma, implantes realizados por essaténica
apresentam uma vida tipica de 5 anos (limitada prindpamente pelo arouxamento mecéanico). A
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fixac®o de utilizando-serevestimentos porososaumentaa vidatil doimplante por umfator ce
trés. Mais de 250.000 cirurgiasde THR sdo executados a cada ano nos Estados Unidos,
apresentando um nimero semelhante cirurgias na Europa, segundodadbsde Willmann (1994).

Figura 1. Esquema de uma intervencdo cirurgica THR.

Parao caso de implant esda haste da coxafemurd, Figura2, un meiode prevenir o movimento
relativo da protese em relacé ao osso jaformado € promover o cresciment oGseo dravésda
aderénciade células ot eoblastasnaregido superior dahaste eparaisto énecessio 0 controleda
porosdade da camadarecobertanesta aeapara que se possa dar aaderénciadessascélulas
Implantes porososmelhoram a est abilidade interfacial entreo homaterial eo tecido dsseo como
citado por Cullison e Andrew (1987). Hench (1991) fala que énecessério que osporossjam
maioresdo que 100 um e menoresdo que 200 um . Poros maiores que 200umndpermitan a
ancoragem do biomaterial com o tecido 6sseo e por outro lado porosmenoresquel00um néo
permitem o crescimento e portanto impedem a circulacdo sanglinea necessriaparamanter as
cdulas nestaregido. Umaimportante contribui¢céd nestecampofoi cadoporHulbert et d (1997),
onde concluiram anecess dade de espago suficient e parahospedar componentesceluareseextra
celularesdo osso incluindo os vasossanglineos. Os poros do recolrimentocerémico devem ser
inter-conectados, de modo a permitir a anastomose dos vasos sangliineos.

Figura 2. Prétese da coxa—femural revestida por HA pelo método plasma spray.

Atualmente o recobriment o de proteses de cox a-femural vem endoredizado uilizandoa
técnica de "plasmaspray”. As principais desvantagens associachscom estatécnicaincluem anéo
possibilidade de se prever qual afase do fosfato de cdcio que seformaradevido aaltatempeaatura
envolvida no processo e afatade aderéncia d revestimentoao substrato, queprovocaaformaco



dedebrisquepodevir a participar da circuacéo sanglinea. Ocorre alteracdes naestruturada
ceramicapura, enormamente a-fosfato tricdcio, B-fosfatotricdcio, &idode cdcio, tetracdcio
fosfato e, também, alguma fase amorfaestdo presentesna camadafind emadigo fase e HA. A
i nadequada est abilidade biomecénica, causada pela adi¢céo dessasfasss, resultaemumaumentona
taxa de biodegradacdo da camada ceramica, fazendo com que a mesnapercasiescaaderigicas
em torno deum ano segundo Gottlander et al (1997). A metalurgia do p6surge como uma
alternativaque permite o controle da porosidade, pode apresentar boaaderénciaao subtrato e o
controledatemperatura do processo permite, através de diagramas de fases, preve asfases
resultantes.

2.0BJETIVO S

Osprincipais objetivos destetrabalho sdo a sint erizacdo de umacamacadeHA sobreum
substrato de ago inoxida/el AISlI 304 e o estudo dainfluénciadasvariaveistempo, temperaturae
granulometria sobre asinterizacdo, usando a técnicade andisede expeimentos. A hidoxiapaitaé
um material ceramico, um fosfato de cdcio, ssmelhante ao constituinte do 0sso humano que
aumentaa biocompatibilidade da proét ese. Esta canachdeve ®r porosaeter aderéciaao substrato
demaneira permitir umamaior osseointegracdo. A sinterizacd de maerial cerémicosobreum
metdlico é dificultada pela diferenca de coeficiente de dilatacdo entre os materiais.

A técnicade planejamento experimental permite aaleat oriedade dosexperimentosfazendo
com que o efeito das variaveisincontrolaveis seja atenuado, garantindo assm maior validace aos
resultados. Elatambém permite uma avaliac®® dos niveis que podem influenciar asinterizagi.

3.MATERIAIS E METODO S

3.1Hidroxiapatita.

Paraa producdo daHA utilizou-se 0 método de via Umida, no qual s prepara duas sol uges,
uma contendo nitrato decélcio (Ca(NOs),.4H,0) dissolvido emé&uadestilada, eaoutrasoluzgo
contendo fosfat o amonio bibasico ((NH4)>,HPO,) também dissolvido emé&adetilada. Apésa
preparagdo deve-se aquecer as solugdesauma temperat ura aproximadade70Ce mantélassob
agitagdo. Em seguida acrescent a-se aménia (NH,OH), atéque o PH resutante dassoluges sja
préximo de 12, mistura-selentamente as solugdes. Depois disso filtra-seamisturareaitante,
utilizando um funil de Bichner sobre vacuo. Finalment e segue- seo processo ¢k cdcinagfo do pod
numatemperaturade 1200°C durante 3 horase moagem em um conjunto bast® cerdmico/cuba

3.2.Forno de sinterizacido

A sinterizagdo utiliza-se deum forno de resigéndadéricacontroladapor meio ceumCLP
(Controle Logico Programavel), através do qual programou-se as curvasde aquecimento,
temperaturade sinterizacdo e curvaderesfriamento, com seusrespectivostemposetemperaturas. A
sinterizacdo foi realizadaem atmoserainerte de hidrogénio evitandoassm aoxidagio dabase
Seguindo o planejamento experimental foram sinterizadas 8 amostras.

3.3 Caracterizacdo das amostras via MEV

Asamostrasforam caracterizadas morfol égica e quimicamente viaM EV acopladaaum
EDS (Energy Dispersive Sectroscopy). A superficie para andlise do MEV dev e possuir boa
condutividade elétricae estabilidade em vacuo para obter boa profundidade de foco; paase
conseguir isso recobriu-se a parte ceramicacom umafina camadadeouo, quenéo interferenos
resultados.



3.4. Corpos de prova

Pararealizacdo dosexperiment os foram utilizadoscorposde provacongituicbsdecilindros
de aco inoxidavel AlSl 304, usinados com as seguintes dmensdes. didmetro médio de(30,0+0,2)
mm e espessura méia de (5,0 £ 0,2) mm.

3.5. Preparacéo dos corpos de prova

Osp6s de HA foram previamente fixados nas superfidesdscorposdeprovatilizancb-se
parafina. Foram compactadas com umapresséo de 2 t utilizand-seumaformadlindicaprdria
paraesse fim e uma prensa hidraulica de 2 t.

3.6. Equipamentos auxiliares

Bomba de véacuo, prensahidraulica, funil de Buchener, agitador magnéico, béguer 2000
ml, funil de adicdo, placa de aguecimento e phmetro.

3.7. Planejamento Experimental

Utilizou-se um planejamento fatorial 23 paradelineamento dosexpeaimentosseguind dos
procedimentos de Neto (1991). Com o auxilio do softwareST AT GRAPH, foi geradaumatabelade
seqiénciacom oito experimentos, querelacionoude formaal eat éria osniveisdosparameros
escolheu-se esses pardmetros através da observacdo dosestudos feitos por Aoki, elessto os
seguintes Temperatura de sinterizacdo (+ 1300Ce- 1250€), tempo desinterizacio (+60 mine
- 40 min), granulometria do p6 deHA (+ 100 um e - 60 um). A segiénciade experimentosé
apresentadana Tab. (1).

Tabelal. Seqiéncia de Experimentos Geradas pelo Software STATGRAPH.

Experimento Tempo Temperatura|Granulometria
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. RESULTADOS E DISCUSSO ES

Asandlises dasamostra sinterizadasforam inicialmentecaracterizachsviaMO. A andise
dest as imagenspermitiram observar que asque foram submeidssaonivel alto detemperaturade
sinterizagdo (1300°C) e nivel alto de tempo de sinterizacdo (60 min) apresentaram umamaior
uniformidade na f ormacgdo dacamada snterizada. Observou-setambémqueagrandometrianéo
apresenta grande influencia na formacdo da camada.



Paraa observacgdo dasmesmas amostras porém com aumento maior etambém coma
caracterizada da composicdo quimica foi usadaa técnicade M EV-EDS Asmicrograiasobtidas
com aumento de 2000x a8000x permitiram confirmar asresiltadosobtidospor MO. A FHgura(2)
mostra uma imagem obtidaem MEV, de uma amostra subtmetida a uma temperatura de
sinterizacdo de 1300°C, tempo desinterizacdo de 60 mineganulometriade60um. Por meiode
uma analise quimica realizadapelo ED Sna superficie da amostraconstaousequehouve dif usd
do p6éde HA no substrato. As amodras sinterizadasnos niveistemperatura+,tempo + e

granulometria—/+ apresentaram dif uséo dos elementos quimicosCaeP(10,82%Ca e 7,55% P).

Figura 3. Hidroxiapatita sinterizada com temperatura de 1300°C, tempo de 60
minutos e granulometria 60um .

5. CONCLUSAO

Onivel ato detempo de sinterizagd (60 min) combinadocomo nivel altodetemperaura
desinterizagdo (1300<C) sfo os que propiciam a formacéo de umacamada sinterizada mais
uniforme.

Asandises tanto por MO como por MEV mos raramqueagranulometrianéinfluiendana
formacdo dacamada sinterizada. Portanto, o planejamentoexpeimentd mostrou-secomo uma
eficiente ferramenta.

A préxima etapa dapesquisaseravariar a pressédo de compactago demaneiraaumentar a
aderéciadacamada ao substrato. Umanova curva derefriamento também seréest udacaafim de
reduzir as tensdes e permitir a perfeita aderécia entre camada e substrato.

6. AGRADECIMENTOS

Osautores gostariam de agradecer a FAPEM |G pelalolsadeiniciacgo cientifica, a0 témico do
Laboratério de Materiaise Metalurgiada EFEl, “Toninho”, pdacolaborago nasandisesutilizando
M.O., aUNICAMP pela gjuda das anailsesem M EV-EDS e a todos os que contribuiram para
realizacd desse trabalho.



7. REFERENCIAS

Aoki,H., 1991,"Science and Medica Applicationsof Hydoxypaite", 1%d, Japanese Association
of Apatite Sience, Tokyo.

Cullison, Andrew., 1987, "Plasma spraying Technique af ters PossbleMedicd Breakthrough",
Welding Journal, 51-52.

Gottlander M, Johansson C.B, Albrektsson T., 1997, " $hort- andlong-term animal studieswith a
plasma-sprayed calcium phosphat e-coated implant". Clin. Oral Implan Res8; (5) 345-351.

Hench, L.L., 1991, "Bioceramics: from concept to clinic",J. Am. Caam. Soc., 74(7), pp. 1487-
1510.

Hubert, S. F., Bokros, J. C., Hench, L.L., Wilson, J, andHéamke, G, 1997, " Ceamicsin clinical
applications: past, present, andfuture", in High T ech Ceramics; P. Vicenzini, ed. Elsvier,
Amsterdam, pp. 189-213.

Neto, B.B., Scarmnio, |.S eBruns, R.E., 1995, "Plangjamento eOtimizacto de Expeimentos’, 1°
ed, Unicamp, Campinas.

Willmann, G, 1994 “Desgn of Ceramic Acetébular Components: A Reroedive’, Proceadingsof
the 13" International Symposum on Ceramicsin Medicine, TransTechPudicaionsLTD—
Switzerland — Germany — UK - USA

HYDROXYAPATITE COATING PRODUCED BY SINTERING
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Abstract. Materials prostheticsneed to be partialy coated by porouslayer inorder to increase the
osteointegration. Thispiece of work makes use of experimental designto sudytheparameers
which can influence on the hydroxyapatite (HA) snteingona sainlesssteel (AlS 304) substrate
The parametersevaluated were: temperature (1250°C-1300° C), sintering time(40-60 minutes)
and powder granulometry (60-100um). Initialy, the HA powder wassntered usingthewet process
afterwards the powder was compacted at 2 tons of pressure and sintered ininertatmosphere
furnace. The sampleswere characterised by Optical Microscopy (OM) and Scanning Eledron
Microscopy(MEV). The use of these techniquespermits usto definethe parametersand the
optimum levelsthat can influence the sintering. Theresults per mitstoaffirmthatthesintering
samplesat the highest level of timeand temperature show an even coating. The OM and MEV
analysispermitto concludethat for sudiedlewe thegranulometrydid notinfluencethereailts The
optimum level identified were temperature 1300° Candtime 60 minutes Theresultsalsoindicate
that a lower level of compactation would contribute for better realtreferringto itsadherence

Keywords: Hydroxyapatite, biomaterials, sntering, experimental desing and coating.



