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Introducgao

Até as ultimas trés décadas, ndo tinhamos solucdes
previsiveis para as indagacdes dos nossos pacientes a respeito
de implantes dentérios. O melhor tratamento para o edentado
total era a indicacdo da dentadura convencional. Para o
edentado parcial (figura 1.1) ofereciamos proteses parciais
removiveis, pontes fixas (figura 1.2) ou, mais recentemente,
as proteses adesivas.

Quando ha perda de um dente, a falta de estimulo
resulta na diminuicdo do trabeculado d6sseo na area; perda
Ossea em largura e, depois, em altura. O remanescente 6sseo
¢ um critério que influencia no planejamento do tratamento
por implante, podendo até contra—indicar a técnica,
dependendo do grau de reabsor¢do Ossea, situacdo que ndo
influencia diretamente o tratamento por ponte fixa.

Entretanto o implante dentério (figura 1.3) colocado no
0sS0 nao serve apenas como pilar para a protese, mas também
como um dos melhores procedimentos preventivos da
odontologia, pois pressdes e tragdes podem ser aplicadas ao
0sso em torno do implante. Como resultado, a diminuicao do
trabeculado que se seguiu a extracdo dentdria € revertida
aumentando o trabecular e a densidade; quando o implante
dentario € inserido e passa a exercer fungdo, esta ja se torna
uma grande vantagem da técnica.

Outras vantagens sdo: a recuperacdo protética de um
dente ou grupo de dentes sem comprometer a saide do dente
adjacente; a recuperacdo protética de extremo livre e a maior
facilidade de higienizagdo estas sdo situagdes que a ponte fixa
enfrenta grande limitacao.

Em comparacdo com os métodos tradicionais de
substituicdo de dentes, a protese por implante oferece
longevidade superior. Pesquisas de dez anos de sobrevivéncia
de proteses fixas apoiadas em dentes naturais indicam a carie
como a causa mais freqiiente de substituicdo, com indices de
sobrevivéncia que chegam aos 75%. A maior vantagem ¢é que
a protese ndo pode cariar na area implantada. Dez anos de
sobrevivéncia podem atingir, dessa maneira, 80% ou mais
dos aparelhos BARBOZA, E. P. (2003) .

Oitenta por cento dos pacientes com prétese suportada
por implante julgaram que sua saude psicologica, como um
todo, havia melhorado em comparacdo com a €poca em que
usavam protese tradicional e sentiam a protese suportada por
implante como parte integrante do seu corpo.

Entretanto a protese por implante, em geral, oferece
mais previsibilidade que a ponte fixa. Desta forma, o
profissional e o publico leigo estdo se conscientizando dessa
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Figura 1.2 — Protese por ponte fixa

Figura 1.3 - Prétese por implante
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disciplina odontologica. Entre 1983 e 1987 ocorreu um
aumento de dez vezes no numero de dentistas que passaram a
utilizar implantes. Quase todas as publicagcdes odontologicas
ou leigas fazem agora anuncios sobre implantes. A
Implantodontia, por fim, foi aceita pela odontologia oficial. A
tendéncia atual para a expansdo do emprego de implantes
continuara, até que toda a pratica reabilitadora empregue essa
modalidade, como suporte de proteses removiveis ou fixas.

Hoje, a literatura internacional nos oferece artigos sobre
implantodontia com altos indices de previsibilidade nos
tratamentos feitos com implantes. Novos conceitos de
avaliacdo de sucesso tém sido propostos para termos
parametros seguros de medicdo. A literatura também reflete a
aceitacdo por parte do maior beneficiado, o paciente,
demonstrando alto nivel de satisfacdo com a melhora do
desempenho mastigatério e estético.

Hoje, uma pessoa com 65 anos de idade pode viver
mais 16,7 anos. Trabalhos cientificos tém mostrado que os
idosos desta geracdo querem manter seus dentes na boca mais
do que no passado, ou ter alternativas mais retentivas do que
préteses totais convencionais.

Os implantes melhoram a retencdo das proteses,
permitindo que se faca enchimentos necessarios nos flanges,
conseqiientemente corrigindo perdas horizontais de 0sso, sem
prejuizo da retencdo. A manutencdo dos musculos da
mastigacdo e expressdo facial também ¢ uma vantagem
associada as proteses totais apoiadas em implantes.

No edentulismo parcial, a implantodontia tem oferecido
dados confiaveis especialmente nos casos de unitarios onde a
taxa de sucesso estd proxima de 100%. SO nos Estados
Unidos 12.000.000 de pessoas sdo afetadas pelo edentulismo
parcial. Somando este nimero com os edentados totais, a taxa
de edentulismo sobe para 30.000.000 pessoas. Portanto, 17%
da populagdo americana sofre com a auséncia de dentes na
boca. A faixa etaria critica da perda dentaria esta na
populacdo entre 35 a 54 anos de idade. As estatisticas
brasileiras ndo devem ser muito melhores que estas. Alguns
autores acentuam que um dos critérios principais utilizados
para se identificar um idoso bem sucedido ¢ pela manutengado
de sua saude bucal, trazendo-lhe beneficios biologicos e
sociais.

No Brasil, a semelhan¢a de outros paises, a populagdao
estda envelhecendo rapidamente. A populagdo idosa,
considerada como aquela com individuos com mais de 60
anos, compde hoje o segmento populacional que mais cresce
em termos proporcionais.
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O aumento do uso do titdnio como biomaterial na
fabricacdo de implantes odontoldgicos estd associado as suas
propriedades como: baixo modulo de elasticidade,
biocompatibilidade, boa resisténcia a corrosdo e excelente
osseo-integracdo quando comparado com outros biomateriais.
Para BRANEMARK e al%(1985), o fendmeno da osseo-
integragdo se desenvolve a partir da nova formacao 6ssea em
intimo contato com o implante em fungdo. Para consegui-la,
foram desenvolvidas algumas normas que envolvem agdes
desde a escolha do material até a colocacao e preservagao da
protese. Com base nos resultados dos trabalhos de Branemark
e dos conceitos apresentados por (ALBREKTSSON?, 1984;
AMEEN" 1996), pode-se concluir que a dsseo-integragio e o
éxito do implante dependem do material empregado, do
projeto, do processo de fabricagdo (condigcdes de usinagem,
acabamento superficial), tipo do osso que o recebe, da técnica
cirargica, da elaboragdo da protese sobre os implantes, das
condi¢des de carregamento impostas durante a mastigagdo e
da manutengdo deste sistema protético.

Quanto a interface, o implante em fungdo pode
apresentar fibro-integracio ou odsseo-integracio. O termo
fibro-integracgao, também denominado retencao fibro-6ssea,
foi definido pela AAID (American Academy of Implant
Dentistry) em 1986 como sendo o contato tecido-implante,
interposicdo de tecido sadio e a existéncia de tecido colageno
denso entre o implante € 0 0ss0. Ja o0 termo dsseo-integracio
refere-se ao contato fisico existente entre o 0sso vivo e
ordenado e o implante, sem interposicdo do tecido
conjuntivo, quando o implante é submetido a carga funcional.
Esta ultima ¢é a interface viavel para o carregamento
protético.

O termo biointegracio consiste na unido bioquimica
do tecido vivo a superficie de um implante a qual ¢
independente de qualquer mecanismo de unido mecénica, e
que se torna identificavel ao microscopio eletronico de
varredura (MEV). Observamos, no entanto, que sempre nas
interfaces osseointegraveis ou Dbiointegraveis terdo a
participagdo ativa, tanto mecanica - por intermédio do projeto
do implante - quanto biologica, através de adesdo, por
intermédio de unido intima entre a superficie dos implantes ¢
as glicoproteinas ou proteoglicanos e células. Teremos,
portanto, sempre uma biofixagdo envolvendo o osso ¢ a
superficie do implante em funcao.

Os mecanismos bioadesivos estdo associados a ligacdo
das células e suas proteinas a superficie do implante; tais
mecanismos dependem da resposta do hospedeiro, da
biocompatibilidade do material e das caracteristicas
superficiais do dispositivo.

Segundo RATNER’ (1993) Biocompatibilidade ¢
definida como a capacidade que tem o material de aproveitar

orificic no osso
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Figura 1.4 Tratamento
por implantodontia
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as proteinas e células do meio bioldgico onde ¢ colocado, de
forma a satisfazer a meta especifica de seu desempenho. Esta
definicdo sugere o papel central das proteinas interfaciais e o
processo de reconhecimento celular, enquanto salienta
também o papel ativo do biomaterial, chamando atencdo para
a propriedade intrinseca de sua superficie no comando da
resposta bioldgica.

Os conceitos apresentados indicam que o é&xito do
emprego dos implantes osseointegraveis ndo depende apenas
da habilidade do cirurgiao para realizar o ato cirurgico, mas a
colocagao do implante e sua permanéncia em funcao
dependem dos procedimentos tomados desde a fase da
escolha do material, execucao do projeto, passando pela etapa
da fabricagdo do implante e continuando com a profilaxia
durante o periodo em que a protese esta em fungao.

Além da sele¢do adequada do material a ser utilizado
na fabricacdo dos implantes odontolégicos, deve-se observar
a qualidade do seu acabamento superficial, a qual ¢ avaliada
pelas combinagdes de suas propriedades triboldgicas, fisicas,
quimicas, mecanicas e microestruturais. A deficiéncia do
acabamento do implante pode comprometer o éxito da
cirurgia, principalmente quando ha formagdo de camada de
oxido de titdnio com espessura e composi¢cao inadequadas. O
processo de usinagem e os tratamentos subsequentes
determinam as caracteristicas da superficie dos implantes, em
especial a estrutura eletronica, cristalinidade, composi¢do
quimica, propriedades mecanicas e quimicas.

A analise dos pardmetros da superficie dos implantes ¢
importante, uma vez que as moléculas de proteinas interagem
com os Oxidos da superficie do implante ¢ esta interagdo
depende destes pardmetros. As variacdes da rugosidade em
nivel macroscopico ou microscoOpico propiciam areas de
contato diferentes com as células e biomoléculas e também
sdo responsdveis pela intensidade e tipos de ligacdes
bioldgicas individuais.

A principal desvantagem do implante é o tempo ideal
que se deve aguardar para colocagdo da protese definitiva que
¢ de 4 a 9 meses. A literatura preconiza o repouso absoluto do
implante d6sseo-integravel durante a fase de cicatrizagdo. O
maior desafio da implantodontia ¢ diminuir este tempo. As
pesquisas continuam com este objetivo; dentre elas as que
propdem otimizar as superficies dos sistemas de implantes.

E de fundamental importincia compreender que a
superficie do material ¢ a chave da biocompatibilidade em
um sistema de implantes e, para que as modificagdes da
superficie dos implantes de titanio sejam otimizadas, todo o
processo de tratamento deve ser conhecido pelo fabricante.

Esta dissertagdo tem como objetivo analisar os
diferentes processos subtrativos utilizados no tratamento da
superficie de implantes Osseo-integraveis de titanio
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comercialmente puro, através das propriedades fisicas e
quimicas superficiais de cilindros de titanio tratados através
destes processos.
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2
Revisao Bibliografica

Segundo MISCH (1999) ¢, o tratamento da superficie
influencia em 40% para o sucesso da cirurgia, ficando o
restante por conta da técnica cirurgica empregada, processo
de cicatrizacdo e da carga aplicada sobre o implante apds a
regeneragdo ossea do local implantado.

ALBREKTSSON, T.; JACOBSON, M. (1997)
descreveram a interface osso-implante (figura 2.1)
concluindo que, ap6és um ano de implantagdo, a interface
seria composta pelas seguintes estruturas: corpo do implante
Ti 99,9%, superficie do implante 6xido do metal TiO;
(10%A°), proteoglicanas (10°A°), tecido conjuntivo fibroso
(10°A°), osso desorganizado e osso harversiano.

A composicdo quimica e a estrutura da camada
superficial de o6xido podem ser, na maioria das vezes,
alteradas por técnicas de tratamento superficial do metal
KELLER et al, (1990 ¢ 1994)*°

21
Titanio como biomaterial

A introducdo a implantodontia inclui invariavelmente
uma introducdo ao titdnio. Hoje, muitos desenhos de
implantes odontolégicos sdo fabricados a partir de titanio
puro ou de suas ligas.

A seguir, analisaremos sucintamente as caracteristicas
fisico-quimicas do titdnio, as caracteristicas da camada de
oxido superficial e sua relagdo com o meio bioldgico, de
forma a compreender melhor o desempenho do titdnio como
biomaterial de escolha na fabricagdo de implantes
odontoldgicos.

O uso de metais para fabricacdo de implantes cirtirgicos
data de tempos remotos, mas foi s6 a partir da década de 30
que os avangos na tecnologia levaram ao desenvolvimento e
uso de implantes metalicos em cirurgia. O sucesso em longo
prazo dos implantes requer caracteristicas fundamentais do
material, como: biocompatibilidade, dureza, resisténcia a
corrosao, resisténcia ao desgaste e resisténcia a fratura.

O titanio existe como um elemento puro, registrado na
tabela periddica com o numero atdmico 22 e um peso
atdmico de 47.9 (figura 2.2) representando o nono elemento
mais abundante na natureza ¢ o quarto elemento metalico
estrutural mais abundante na camada externa da terra (figura
2.3).

Ti implant - bone interface
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Figura 2.1 - Interface osso-implante
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O Ti ¢ um material reativo e em seu estado natural se
apresenta em forma de um composto quimico; uma
conseqiiéncia importante dessa reatividade € que o titnio
estd coberto de uma camada de 6xido '°.As grandes reservas
desse material encontram-se no Canada, Australia ¢ Estados
Unidos da América do Norte; do total de titdnio extraido, a
maior parte ¢ transformada em pigmentos de didxido de
titanio para uso em tintas e apenas de 5% a 10% sao
utilizados na sua forma metalica '"'>. O Brasil tem este
mineral, mas ndo produz o metal, tendo que importa-lo.

O Ti utilizado para a confec¢ao de implantes cirurgicos
¢ um material inorganico constituido por um unico elemento,
ou seja, composto de, basicamente, um tipo de atomo que se
organiza em arranjos muito densos chamados de cristalinos
(figura 2.3) e formam, assim, um material policristalino e
penetravel, com freqii€ncia lentamente somente por difusdo
de atomos isolados, ndo permitindo a passagem de qualquer
molécula por menor que sejalo.

O titdnio ¢ um metal tdo forte quanto o ago ¢
aproximadamente 50% mais leve. Pode queimar-se ao ar e ¢
Unico metal que provoca esta reacdo na presenca de
nitrogénio. O titdnio puro sofre uma mudanca cristalografica
quando aquecido a 882°C. Esse tipo de transformagdo ocorre
em muitos materiais e produz propriedades significantemente
diferentes das de seu estado original. O elemento titanio
dissolve alguns outros materiais para formar ligas de titanio,
entre os quais: a prata, o aluminio, o arsénico, o cobre, 0
ferro, o galio, o uranio, o vanadio ¢ o zinco. A adi¢do de
quantidades em tragos dos elementos carbono, oxigénio,
nitrogénio e ferro podem melhorar significativamente as
propriedades mecénicas do titdnio puro. A maioria dos
produtos de titdnio comercialmente puro contém tracos de
alguns desses elementos ',

Praticamente quase todos os sistemas de implantes
odontologicos fabricados hoje sdo confeccionados de titdnio
comercialmente puro (Ti cp) ou de uma de suas ligas. As
ligas de titdnio que interessam a odontologia se apresentam
em trés fases distintas: alfa (o), beta () e alfa-beta (a-f3),
obtidas, por sua vez, quando o titanio puro ¢ aquecido,
misturado a elementos tais como aluminio (Al) e vanadio (V)
em concentracdes determinadas e entdo resfriado. Esses
tratamentos produzem verdadeiras solugdes solidas e os
elementos incorporados atuam como estabilizadores da
condicdo de fase'".

O aluminio tem sido designado como estabilizador da
condigdo da fase alfa (o), além de aumentar a resisténcia ¢
diminuir o peso da liga; ja o vanadio ¢ incluido na liga de

77 47 88

1933 K 1.54
560 K

4540 kgm-3 Tl

[L1]3d% g
Titénin

Figura 2.2 — Propriedades quimicas
do Titanio

titdnio a temperaturas variadas nas quais a transformacdo Figura 2.3 - Rede cristalina do Ti
alfa-beta ocorre; nessas variagdes ambas as formas alfa ¢ hexagonal de corpo centrado, HCC.

beta podem existir. A combinacdo de ligas, especialmente
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alfa-beta, pode ser tratada termicamente para aumentar sua
resisténcia .

Na pratica as ligas mais comumente utilizadas para
fabricacdo de implantes odontologicos sdo de verdade alfa-
beta; dessas, a mais comum contém 6% de aluminio e 4% de
vanadio e ¢ conhecida como TicAl4V. Apds um tratamento
térmico, as ligas passam a possuir muitas propriedades fisicas
e mecéanicas favordveis que fazem delas bons materiais para
implantes. Elas sdo leves, fortes e altamente resistentes a
fadiga e corrosdo, embora sejam mais duras que o 0sso. Seu
modulo de elasticidade ¢ de 16.5 que ¢ mais proximo ao da
elasticidade do osso, correspondente a 16.4, a excecdo do
titinio comercialmente puro (Ti cp) que possui modulo de
elasticidade de 15.0 (figura 2.4). Essa propriedade permite
uma distribuicdo maior das forcas na interface critica
osso/implante, porque o osso e¢ o implante flexionardo de
modo similar 2.

O titdnio comercialmente puro (Ti cp) € utilizado
atualmente com alto indice de sucesso, num grande numero
de sistemas de implantes e tem revelado propriedades
mecanicas adequadas. A complexidade de sua metalurgia,
incluindo sua forma de oxidagdo, faz dele um material mais
apropriado para implantagdo em tecidos vivos do que suas
ligas '*1°.

Nos Estados Unidos da América producdo comercial do
titinio € controlada pela American Society for Testing
Materials (ASTM), que estabelece normas e especifica
padrdes que cobrem requisitos quimicos, mecanicos e
metalurgicos para os quatro graus de titanio comercialmente
puro (Ti cp) e para as ligas de titanio utilizados na fabricacao
de implantes'.

Para a fabricagdo de implantes odontologicos, a
ASTM" exige dos fabricantes o fornecimento de titdnio com
caracteristicas especificas como, por exemplo, forma de
apresentacdo (barras tratadas termicamente, laminas tratadas
a baixas temperaturas, forma de cilindros etc.). Com relagio
ao acabamento, o titdnio devera ser livre de alteragOes
externas e imperfei¢des internas de modo que ndo interfiram
com o proposito ao qual o material ¢ destinado. A
composi¢do quimica do titanio ¢ inerente a fabricagdo da
esponja de titdnio, ¢ os elementos residuais presentes no
metal em, pequenas quantidades, sdo inerentes ao processo de
fabricacdo e ndo incluidas de forma intencional. A
especificacdo padrdo para o titdnio comercialmente puro (Ti
cp), segundo a designagio F 67 da ASTM ", estabelece a
seguinte composi¢do quimica com os valores maximos para
0s seguintes elementos:

Comparagio do Médulo de Elasticidads

— Alumina

== Co=Cr

Tensdo (GPa)y
(]
[=}
W \
%
1
=]

Figura 2.4 -Curvas de tenséo-
deformacéo.

Para varios materiais usados como
dispositivos para implantes
comparados ao 0sso. As inclinagdes
representam o modulo de elasticidade.
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GRAU/ 1 2 3 4

ELEMENTOS

Nitrogénio 0.03%  0.03%  0.05%  0.05%
Carbono 0.10%  0.10%  0.10%  0.10%
Hidrogénio 0.015% 0.015% 0.015% 0.015%
Ferro 0.020% 0.030% 0.030% 0.050%
Oxigénio 0.18%  0.25% 035%  0.40%
Titanio (» 99,07% 98,91% 98,78%  98,54%

(*) Valor minimo.

A anélise quimica deve ser completa para todos os i:igura 2.5 - Rutilo

elementos citados; par os elementos ndo-citados ou residuais
ndo ¢ necessaria, desde que ndo ultrapassem o nivel de
concentracdo maxima de 0.1% para cada um deles e um total
de 0.4% e o restante deve estar constituido de titanio.

Registra-se que o comprador pode requerer do
fornecedor a analise de elementos residuais especificos nao-
listados na especiﬁcag:?lo13 . Além dos requisitos exigidos, o
fabricante deverd fornecer um certificado de que o material
foi fabricado e testado de acordo com as especificagdes, junto
com um relatorio dos resultados dos testes.

O custo de producdo do titanio ¢ duas vezes maior que
o do a¢o inoxidavel ou aluminio, € seu uso como material
para fundicdo ¢é perigoso, porque emana vapor e oxida
rapidamente a elevadas temperaturas. Por essa razdo, quase
sempre ¢ utilizado em forma trabalhada ou usinada.

Sobre as propriedades fisicas do titanio sem elementos
de liga, as observagoes, estdo contidas no Apéndice A deste
trabalho.

2.2
Tipos de tratamentos superficiais

A usinagem dos implantes provoca uma aspereza na
superficie, distinta da superficie lisa ou polida COOPER, L.
F. (2000) "°. O método de usinagem tem seu valor como
determinante da formacao da superficie ndo tratada; porém a
maioria dos fabricantes utiliza, posteriormente, métodos para
tratar estas superficies, adiante abordados neste capitulo.

Para o fabricante de implantes, a escolha do tipo de
tratamento superficial a ser empregado pode ficar limitada
aos equipamentos de usinagem existentes, laboratdrios
disponiveis e ao grau de desenvolvimento tecnologico
alcancado.

Os implantes Osseo-integraveis no que se refere a
superficie podem ser classificados em trés grandes formas a
seguir especificadas.
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- Na primeira ndo se emprega qualquer tratamento apos
a usinagem com o objetivo de alterar a morfologia; o
implante € usado na condi¢cdo como usinado sofrendo apenas
etapas de limpeza que devem ser realizadas para remogao de
cavacos de usinagem e retirada do 6leo de corte. Estas etapas
de limpezas podem ser executadas por sucessivas imersdes
dos implantes em solucdes alcalinas com agitacdo por meio
de ultra-som, intercalando-se as imersdes em agua corrente.

- A segunda forma objetiva melhorar a superficie apos
usinagem, modificando-a por adi¢do de material, tais como
recobrimentos por titdnio - num processo de aspersdo térmica
conhecido como plasma “spray” (“titdnio plasma spray”,
TPS) - ou por deposi¢cdo de substancias bioativas (HA,
fosfato tricalcio e biovidro), dentre elas se destacam os
fosfatos de calcio que possuem composi¢do similar ao
constituinte mineral do tecido 6sseo, segundo DE GROOT
(1998)'°.

A modificacdo da superficie dos implantes por meio de
recobrimentos bioceramicos tem mostrado uma formagao de
apatita bioldgica, como resultado da dissolucdo, precipitagao
e reacoes de troca idnica no desenvolvimento fisiologico de
tecido 0sseo FERRAZ et al. (1999)'"; MATSUURA et al.
(2000)'%.

A hidroxiapatita / Cajg (PO4)¢(OH), / HA ¢é um fosfato
de calcio cerdmico que tem apresentado vantagens e
desvantagens, quando depositado na superficie do implante
de Ti, pois apesar do comprovado favorecimento da dsseo-
integracdo nos estagios iniciais do processo, um progressivo
enfraquecimento nas ligacdes na interface implante
recobrimento pode levar a dissolucdo do recobrimento ou
deslocamento do mesmo, com o passar tempo YAN and
DAVIES (1998)".

Segundo PADRO DA SILVA (1999)%, alguns
trabalhos relatam que camadas mais finas de HA possuem
maior resisténcia mecanica quando comparadas a camadas
espessas. Entretanto, a maioria dos fabricantes de implantes
prefere espessuras da ordem de 50pum.

- Quanto a terceira forma, objeto de um enfoque mais
detalhado ocorre que posterior a usinagem, com o objetivo de
melhorar a superficie usa-se a modificagdo superficial por
subtracdo de material, podendo ser por abrasdo, erosdao ou por
combinacdo das duas técnicas ( Abrasao + Erosdo )

Abrasio - jateamento com particulas abrasivas como a
AlLO3, a TiO,, 0 NaCl ou até com Ca;¢(PO4)s(OH)s,.

No tratamento abrasivo € possivel se obter superficies
dos implantes com diferentes propriedades, as quais
dependem do tipo de material usado no jateamento,

Figura 2.6 - Hidroxiapatita
Cam (PO4)6(OH)2, HA
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granulometria das microesferas, da pressdo utilizada e o
tempo de jateamento.

O jateamento abrasivo ndo somente remove
contaminantes da superficie, mas também modifica as
propriedades da superficie dos implantes. Por outro lado, o
emprego de particulas abrasivas com composi¢do quimica
diferente da do implante, pode alterar sua composi¢ao
quimica superficial e afetar sua biocompatibilidade DINIZ
(2001) %',

A ALO; (alumina) ¢ utilizada como material para
jateamentos abrasivos; escolha baseada em menores custos,
sempre deixa residuos contaminantes na superficie do
implante, considerados de remog¢ao praticamente impossivel
SALGADO et al. (1998)*. Sendo este o principal motivo que
hoje leva empresas a substitui a Al,O3 por TiO;,

Erosao - ataque com acidos por imersao (HCI/H,SO4,
HF/HNO3 (S HNO3)

No tratamento erosivo € possivel obter superficies dos
implantes com diferentes propriedades, as quais dependem do
tipo de acido, tempo e temperatura de ataque.

Alguns tratamentos quimicos superficiais sdo utilizados
especificamente para remog¢ao de contaminantes oriundos do
processo de usinagem dos implantes, ou da clinica para a
cirurgia. Geralmente Al,O3; estes métodos englobam ataques
com solucdes a base de acidos fluoridricos (HF), acidos
sulfuricos (H,SO4), acidos nitricos (HNOs), acidos fosforicos
(H3POy), &cidos organicos, oxidacdo anddica com correntes
elétricas em meios acidos e técnicas de nitretacdo da
superficie de titanio.

Um tratamento quimico superficial em duas etapas,
sobre titdnio de pureza comercial é proposto por WEN et
al.(1998)*, qual seja uma primeira etapa com solugio & base
de acido cloridrico e acido sulfurico, e uma segunda etapa
com solucdo a base de hidroxido de sdédio. Os resultados
mostram que os tratamentos em duas etapas foram capazes de
gerar superficies de 6xido de titdnio com microporosidades
que aparentemente induziam a formagdo mais rapida de uma
aderente camada de fosfato de calcio sobre as superficies
testadas “in vitro”, num processo para deposicao de calcio em
solucao aquosa supersaturada sobre as mesmas.

Combinada (abrasdo + erosdo) uma proposta
combinada de duas técnicas subtrativas.

No tratamento combinado € possivel obter superficies
dos implantes com diferentes propriedades, as quais
dependem da combinagdo das duas técnicas que juntas,
formam uma superficie distinta.
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Propriedades fisico-quimicas da superficie dos
implantes

Com base nos conceitos existentes na Ciéncia dos
Materiais, € possivel variar a capacidade de dsseo-integracao
dos implantes end6sseos mediante a modificagdo das suas
propriedades sobre as superficies. Esta atividade e detectada
inicialmente pela caracterizagao metaltrgica da superficie do
implante (ELIAS et al.***°,1999). Empregando-se as técnicas
metalograficas ¢ possivel identificar as diferencas mais
importantes entre as superficies dos implantes comerciais
sem revestimento, as quais estdo relacionadas com a éarea,
topografia, composi¢do quimica, energia livre superficial,
nivel de encruamento, presenca de compostos metalicos e ndao
metalicos, existéncia de impurezas advindas da fabricagdo ou
manuseio, tipo de 6xidos e espessura da camada de oxido.

2.3.1
Pureza da superficie dos implantes

Dos o6xidos formado sobre a superficie de Ti cp (TiO,
Ti,03 e TiO,.), o 6xido divalente TiO, é o naturalmente
formado; do ponto de vista termodinamico ¢ o mais estavel*’.
A constitui¢do da superficie do implante tem sido relatada
como sendo formada principalmente de didéxido de titdnio
TiO, pela oxidagdo instantdnea da superficie limpa de Ti
cp27’10’28. Quanto a espessura da camada de oOxido nas
superficies de titanio e a presenca de contaminantes
dependem, em grande parte, das condigdes de fabricacdo e
tratamentos preparatorios das superficies®, sendo que, na
fabricacdo de implantes, a velocidade, a pressdo de
instrumentagdo, a temperatura superficial, a exposi¢do ao ar,
os lubrificantes e as substancias resfriadoras utilizadas
influenciam a natureza das superficies ',

Provavelmente a fonte mais comum de depositos
contaminantes organicos ¢ inorgéanicos nas superficies de
implantes sdo originados dos procedimentos de limpeza e
esterilizacdo. Através da revisdo da literatura, observamos
que processos convencionais de esterilizagdo através de calor
umido (autoclave), calor seco (estufa), gas de oxido de
etileno, esterilizacdo através de pérolas de vidro e imersdo em
solugdes, todos deixam residuos sobre a superficie”. E
prudente enfatizar que, nos estagios criticos da preparagdo de
implantes, antes da sua colocacdo no meio bioldgico, sao
utilizados  procedimentos que, na realidade, sdo
potencialmente mortiferos para bactérias nos processos de
limpeza anteriormente citados. Os vetores de morte bioldgica

titanium(IV) oxide

Figura 2.7 — Oxido de titanio; TiO,
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sdo deixados nas superficies do implante aumentando, dessa
forma, a problematica dos residuos ja existentes nas
superficies. Para alguns autores, o procedimento de limpeza e
esterilizagdo de superficies de implantes através de Descarga
Incandescente em Radiofrequéncia (RFGD), representa uma
excecdo devido as excelentes qualidades para limpeza,
esterilizacao e obtengao de superficies altamente reativas®.

E claramente desvantajosa a escolha de um método de
esterilizacdo como, por exemplo, o calor imido (autoclave)
que poderia promover corrosao ¢ danificar as bordas afiadas
dos dispositivos a serem implantados, o que seria critico para
o desempenho dos mesmos. Nesse aspecto, alguns autores™
consideram benéfico o uso de RFGD como uma técnica de
limpeza e esteriliza¢do, mais eficaz devido a sua capacidade
de “remover” os depositos ao contrario das técnicas de
autoclavagem, calor seco e umidades esterilizadoras através
de gas.

O titanio, por ter uma superficie com alta energia apos
a sua usinagem, adsorve moléculas de O, as quais apds cerca
de 10 nanosegundos se dissociam e formam a primeira
monocamada de oxigénio que se transforma em oxidos de
titinio em alguns milisegundos. Assim, dificilmente havera
contato entre o corpo hospedeiro e o titdnio puro, mas
certamente com a camada de 6xido de titanio. Logo, para a
biocompatibilidade dos implantes de Ti com pureza
comercial, as propriedades dos ¢xidos (tipos de oxidos e
espessura da camada) sdo tdo importantes quanto as do metal.

Kasemo (1997)'° afirmou que a interface metal-osso
seria representada pelas camadas de oxido de titanio
condroetinsulfatase e colageno; o corpo do metal seria
coberto por uma camada densa de 6xido com espessura de
aproximadamente 100 A°.

A composicdo quimica da superficie determina a
estabilidade e a reatividade do implante, sendo a superficie
ideal aquela constituida unicamente por TiO, para evitar que
as ligagdes das biomoléculas sejam heterogéneas. A presenca
de impurezas na superficie, repete-se, compromete estas
ligacdes.

A importancia do acabamento da superficie dos
implantes estd associada a remog¢do de todas as impurezas
superficiais, dando condi¢des a formagao de uma camada de
TiO, de boa qualidade CAVALCANTI (1996)°.

O acabamento da superficie depende do controle de
qualidade a que foi submetido durante o processo fabricacao,
principalmente na usinagem deficiente, onde se formam
cavacos; como conseqiiéncia, durante o rosqueamento do
implante no alvéolo cirirgico podera ocorrer o seu
desprendimento. Outro momento critico ¢é durante o
tratamento da superficie, quando ha o risco do material a ela
se prender. Existem problemas, também quanto a
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manipulagdo para embalagem pela presenca de material
organico na surpeficie de implantes colhidos no mercado
CAVALCANTI (1996) .

Ha normas de fabrica¢do que citam algumas operagdes
necessarias para a remog¢dao de graxas, Oleos, residuos de
usinagem ¢ descontaminagdo. Dentre elas: ASTM F86-91
Standards Practice for Surface Preparation and Marking of
Metallic Surgical Implants, ASTM F67-89 Standard
Specification for Unalloyed Titanium for Surgical Implant
Applications ¢ ASTM B600-74 Standard Recommended
Practice for Descaling and Cleaning Titanium and Titanium
Alloy Surfaces. Nestas normas, a importancia da garantia de
uma boa limpeza da superficie dos implantes esta associada a
remocdo de todas as impurezas superficiais, para dar
condigdes de formacdo de uma camada de 6xidos de titanio
com espessura ¢ composi¢do, que induza a interagdo entre o
organismo e o implante. As vezes os banhos de desengraxe
possuem atividade agressiva ao titdnio ¢ modificam suas
caracteristicas superficiais, em especial a sua rugosidade,
composi¢do do oxido de titdnio da camada externa e a
energia livre superficial. ELIAS et al.** > (1999).

23.2
Energia livre superficial

O arranjo dos dtomos na superficie externa dos metais ¢
diferente da disposicdo atomica no volume interno. Esta
variagdo eleva o nivel de energia livre na superficie,
tornando-a com maior tendéncia para adsorver atomos e
moléculas estranhas. Quanto maior a energia por unidade de
superficie do metal maior € a possibilidade de ocorrerem
reacdes entre o hospedeiro e a superficie do material além de
aumentam as possibilidades de ocorrerem modificacdes na
composi¢ao do revestimento original.

BAIER et al.(1988)’' foram os primeiros a
considerarem o efeito da energia superficial do titanio na
bioatividade. Outros pesquisadores (HARTMAN??, 1989 ¢
BAGNALL?’ 1983) investigaram a influéncia da composi¢do
e da energia livre superficial de outros sistemas de implantes.
BAIER et al. (1988)’!, verificaram que a espessura da
camada de proteinas que se forma na superficie dos implantes
apos 10 dias de implantacdo depende do estado de energia
livrte superficial. Observacdes histologicas feitas em
implantes com alta energia de superficie indicaram que eles
possuem camadas de proteinas com maior espessura do que
os com baixa energia, revelando com isso que a atividade
celular varia de acordo com a energia livre superficial da
amostra. Em testes “in vivo”, quando os implantes com baixa
energia livre de superficie foram mecanicamente separados
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da capsula tecidual, e inspecionados imediatamente ao
microscopio, verificou-se a prevaléncia do tecido mole na
superficie do implante. BAIER et al.(1988) ', a0 examinarem
os tecidos do hospedeiro em contato com implantes com
baixa energia livre de superficie, verificaram que as células
permaneceram com o seu aspecto globular, quase esférico, e
ndo adquiriram aderéncia, permitindo ser facilmente
separadas umas das outras. O aspecto globular destas células
permitiu identifica-las histologicamente como fibroblastos;
este aspecto globular esta associado a um pobre crescimento
celular em meio de cultura, ndo estando relacionado a
atividade normal dos fibroblastos no processo de
cicatrizacgao.

Para o estudo e a analise de biocompatibilidade dos
materiais e analise do nivel de Osseo-integracdo, precisa-se
dos conhecimentos, e informagdes quantitativas e qualitativas
do nivel de energia livre superficial dos implantes. Tais
niveis influenciam na atracdo, repulsdo e interagdes que
ocorrem entre a superficie do biomaterial e as proteinas, as
c€lulas e as bactérias. A forma mais empregada para se obter
informacgdes acerca da energia livre superficial dos sélidos ¢
por meio da medicdo do angulo de contato com liquido -
goniometria. Na area de biomateriais, a regra geral ¢ que
materiais com tensdo superficial entre 20 e 30 dinas/cm?
exibem uma baixa bioadesdo e os materiais com valores de
tensdo superficial superiores a esta faixa apresentam melhor
resultado BRUNETTE (1988)**. BAIER ¢ MEYER (1988)°"
relacionaram a tensdo superficial critica dos implantes com a
biocompatibilidade. Segundo estes autores, materiais com
alta energia livre superficial adsorvem mais facilmente
macromoléculas, desenvolvem maior numero de sitios
favoraveis para ocorrer a ligacdo, e formam camadas
favoraveis para a ligacdo das células.

A situagdo de equilibrio entre tensdo superficial
liquido-vapor (¥1y) de uma gota liquida e a tensdo na
interface de um solido e esta gota (¥s;), manifesta-se através
de um angulo de contato () da gota com esta superficie e que
pode ser utilizado para caracterizar a energia da superficie
(Ysv). A relacio basica que descreve a situagio do balanco de
energia ¢ dada por:

ysv = ;ySI + ylv .cosf

A energia da superficie, a qual ¢ diretamente
relacionada com sua molhabilidade, ¢ um pardmetro
usualmente correlacionado com suas interagdes biologicas.
Infelizmente , Ygy nio pode ser diretamente obtido desde que
a equacdo possui dois termos desconhecidos, Y5 e Ysy.
Assim, o valor de Ysy é usualmente aproximado pelo método
Zisman para obtencdo da tensdo critica superficial.
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233
Morfologia e area efetiva

WENNENBERG et al.(1995) ** comparando implantes
com superficie usinada e jateada constataram que a forga
necessaria para desrosquear implantes rosqueaveis,
implantados em coelhos, € menor quando os implantes
possuem a superficie na condicdo apenas usinada.
Verificaram também que a fixagdo ¢ maior quando a
superficie do implante possui rugosidade entre 0,9 ¢ 1,3mm,
obtida com jateamento com particulas de TiO, ou Al,O; e,
nao existe diferenca significativa entre as amostras jateadas
com particulasTiO, e Al,O; de igual granulometria. Este
resultado pode ser atribuido ao fato de que o aumento da
rugosidade da superficie melhora a fixacdo mecénica e
facilita a distribuicao de tensdes com maior homogeneidade.
No entanto, a presenga de tensdes residuais na superficie dos
implantes — nivel de encruamento - pode prejudicar a
resisténcia a degradagdo do material devido a corrosao.

A resisténcia da interface implante-osso tem sido
analisada apds a realizagdo da cirurgia em duas ¢ em uma
fase. Procedimentos de implanta¢do em duas fases resultaram
em ancoragem de implantes endodsseos livres de tecidos
fibrosos. BROSH et al.(1995)" realizaram testes com
implantes colocados no mesmo dia, e constataram que a
resisténcia compreensiva ¢ de 451+81N em espécimes
colocados em caes. Trés meses apds a cirurgia, a resisténcia
aumentou para 1194+132 N.

A adesdo e o espalhamento das células em superficies
sdo associadas as micorestruturas que podem ser
caracterizadas por microscopia Optica ou eletronica. As
principais estruturas de contato sdo: contato estreito, contato
focal, matriz extracelular e¢ hemidesmossoma. Pode-se
encontrar na literatura BRUNETTE (1988)”, BINON
(1992) os aspectos morfologicos destes tipos de interagio, o
que facilita ao iniciante a identificagdo dos mesmos.

WENNERBERG et al. (1995) 3 constataram que, para
os implantes jateados com particulas de TiO, serem
desrosqueados, necessitam de um torque 20% maior em
relacdo aos implantes apenas usinados.

Apesar do percentual da area recoberta, do implante
com tecido Osseo estar correlacionado com a qualidade da
superficie dos implantes, ndo ha definicdo de area minima de
contato entre o implante e o tecido dsseo necessaria para
resistir aos esforgos mastigatorios HURE et al.(1996) 7.

Considerando que a interagdo das células e dos tecidos
com o implante sdo afetadas pela topologia em niveis
macroscopicos, ¢ a rugosidade em nivel microscopico, a
priori, espera-se que o aumento da area superficial do
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implante crie um maior numero de sitios para as células se
ligarem, facilite o crescimento celular e aumente a
estabilidade mecanica. Porém isto ndo ¢ uma regra geral.
Fibroblastos evitam as superficies rugosas e se acumulam em
regides mais lisas. Em contrapartida, macrofagos exibem
rugofilia, ou seja, preferem superficies rugosas. As células
epiteliais sdo mais atraidas por superficies rugosas do que
pelas lisas, assim como células osteoblasticas aderem com
maior facilidade a superficies rugosas, como as encontradas
em implantes comerciais tratados por jateamento.

O nivel de rugosidade deve ser controlado porque as
células necessitam de pontos de ancoragem na superficie do
implante, para iniciar a proliferacdo e garantir a biofixagao.
Se a superficie possui rugosidade muito menor que o
tamanho das células podera ocorrer auséncia dos sitios de
fixagdo; por outro lado, se o implante possuir grandes picos ¢
vales, estes em relacdo a célula tornam-se superficies lisas, e
igualmente, ndo poderdo se fixar. Assim admite-se que existe
uma rugosidade ideal para fixagcdo do implante.

Sobre as definigdes e parametros de rugosidade, as
observagoes, estdo contidas no Apéndice B deste trabalho.
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3
Material e Método

Os objetos de pesquisa sdo as diferentes técnicas
subtrativas utilizadas no tratamento da superficie de
implantes osseo-integraveis de titdnio comercialmente puro.
Fez-se a andlise das propriedades fisicas e quimicas
superficiais da secdo transversal de cilindros de titanio cp
grau ASTM 4 (figura 3.1).

Foram feitas amostras a partir de uma barra de Ti cp,
grau 4, seguindo a especificacdo padrao F67-95 da ASTM
(American Society for Testing and Materials). Os clindros de
Ti foram fornecidos pela empresa CONEXAO Sistemas e
Proteses - material base. Estes cilindros foram submetidos a
trés tratamento de superficies ataque com dacidos (erosao);
jateamento com particulas abrasivas (abrasdo) e combinagao
das duas técnicas (abrasdo + erosdo) posteriormente
submetidos a um processo de limpeza e finalmente foram
analisadas 4 propriedades (pureza, rugosidade, area efetiva e
molhabilidade).

31
Producao das amostras

As amostras foram cortadas com torno mecanico
utilizado na usinagem de implantes odontoldgicos. Foram
preparados 15 cilindros com 6,28 mm de diametro e altura de
4,5 mm. Neste momento foram separadas 3 amostras para
analise quimica e metalografica do material base as outras 12
foram divididas em 4 grupos cada qual com 3 amostras
quando iniciou a preparacao das superficies.

3.2
Preparacgao das superficies

GRUPO 1 Trés amostras foram preservadas como
usinadas para analise de superficies sem tratamento “lisas”;
condicdo apresentada em alguns sistemas de implante
nacionais e importados. Este grupo representa os implantes
de superficies sem tratamento e serd nosso pardmetro de
comparagao.

GRUPO 2 Trés amostras foram submetidos a
tratamento superficial quimico com uma seqiiéncia de banhos
com solugdes acidas; acido cloridrico, acido fluoridrico e

SE CA O TRANSVERSAL )

Figura 3.1 — Amostra, cilindr
titanio

o de
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acido nitrico. Este grupo representa os implantes com
tratamentos subtrativos erosivos.

GRUPO 3 Trés amostras foram submetidas a
tratamento superficial abrasivo por jateamento com 6xido de
titdnio (TiO, — titdnia) de granulometria média de 50pm e
pressdo de jateamento de 30 PSI. Este grupo representa os
implantes com tratamentos subtrativos abrasivos.

GRUPO 4 Trés amostras foram submetidas a
tratamento superficial abrasivo por jateamento com 6xido de
titdnio (TiO; — titdnia ) de granulometria média de 50um e
pressdo de jateamento de 30 PSI e submetidos a tratamento
superficial quimico com uma seqiiéncia de banhos com
solucdes acidas; acido cloridrico, acido fluoridrico e acido
nitrico. Este grupo representa os implantes com tratamentos
subtrativos combinado (abrasdo + erosao).

3.3
Limpeza das amostras

Todas as amostras foram submetidas a um processo de
limpeza metalografica em banho ultra-sénico com freqiiéncia
de 25kHz em acetona pura analitica(P.A.) durante 15 minutos.

A limpeza metalografica em banho ultra-sénico tem
como objetivo retirar gorduras, graxas, tintas, poeiras e
particulas de impurezas oriundas do processo de preparacdo
das amostras.

Assim, apds preparacdo das amostras, tratamento das
superficies e limpeza das amostras formaram 4 grupos, cada
um com 3 amostras, estabelecendo-se a seguinte
nomenclatura:

GRUPO 1 ( Usinado )

GRUPO 2 (Ataque 4cido)

GRUPO 3 (Jateado)

GRUPO 4 (Jateamento + Ataque 4cido)

3.4
Caracterizacao do material base

Amostras retiradas da mesma barra de titanio usado do
corte dos cilindros foram submetidas a caracterizacdo
quimica e metalografica empregando-se técnicas de
microscopia eletronica de varredura (MEV) e de transmissao
(MET) respectivamente uma vez que estudos indicam que
estas propriedades interferem nas propriedades surperficiais
dos implantes M. AHMAD e al, (1999)**.
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Preparacio das amostras para MEV

Foi feito lixamento mecanico da se¢do transversal do
cilindro de titdnio seguindo de polimento eletrolitico no
Eletropol e revelag@o de graos com ataque acido Koll.

- Lixamento com lixa de granulometria: 650, 800
e 1000.
- Polimento eletrolitico nas condigoes:
Eletrolito: CH3;0H - 600ml, CH,HCH,OH -
360mLHCIO 70% - 60ml. i amp/cm2: 1,2
tempo: 10 segundos.
Eletropol: Step 4, ajuste 60-70 e fluxo 5.
- Revelacao de graos : Ataque acido de Koll's
1 ml HF, 4 ml HNO3; e 100ml H,O. tempo: 5
segundos.

Preparacio das amostras para MET

A preparagdo das amostras seguiu-se as seguintes
etapas:

1) As amostras foram cortadas em discos de 3mm de
diametro utilizando-se o cortador pertencente ao Laboratério
de Microscopia da PUC-Rio.

2) As amostras foram afinadas até uma espessura final
em torno de 200um.

3) A preparagdo da cavidade (“dimple”) nas amostras
foi utilizando o equipamento “dimple grinder” também
pertencente ao laboratorio.

4) Finalmente as amostras foram colocadas no ion-
milling com um feixe de Ar" de S5keV durante
aproximadamente 8 hs.

3.5
Caracterizagao superficial

A analises da rugosidade e area efetiva foram efetuadas
com o0 auxilio de um microscépio de forca atdbmica (AFM,
atomic force microscope), pertencente a PUC-Rio. Este
instrumento permite determinar a topografia da superficie
com resolucdo em escala nanométrica. Estes estudos
forneceram informagdes relevantes sobre as alteracdes na
morfologia, area e rugosidade da superficie.

A energia livre superficial foi quantificada através da
goniometria de angulo de contato solido-liquido. Neste
trabalho foi empregado o gonidmetro da Ramé-Hart, Inc.
modelo NRL A-100 pertencente a COOPE/UFRJ com o qual
¢ possivel realizar medidas de angulo de contato.
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3.6

Instrumentos de pesquisa

3.6.1
Microscoépio de Forga Atomica (AFM)

Como mencionado anteriormente, o conhecimento das
propriedades fisicas da superficie de um material, em escala
nanométrica, tem se tornado cada vez mais importante. Os
fenomenos de superficie e interface sdo determinantes no
desempenho dos implantes. O advento dos microscopios de
ponta de prova, entre eles o microscopio de forca atdmica
(AFM) (figura 3.2) tem possibilitado a caracterizagdo de
materiais em escalas reduzidas. Em particular, o AFM
permite a obtengdo de informacdes relativas a morfologia e as
propriedades mecénicas de superficie a nivel atomico. Por
conseguinte, este instrumento tem se tornado uma poderosa
ferramenta no campo da Ciéncia de Materiais.

Nesta se¢do ¢ inicialmente dada uma introducgado
relativa ao funcionamento do AFM e seus modos de
operacdo.

O AFM consiste de uma ponta de prova muito fina
presa a um haste flexivel (cantilever) que varre a amostra de
interesse. Devido as interagdes entre a superficie e a ponta do
cantilever o movimento deste ultimo ¢ alterado para cima
para baixo. Um sistema de medida destas alteragdes ¢
utilizado para fornecer informagdes tridimensionais sobre a
superficie da amostra.

Na figura 3.3 é mostrado um esquema da montagem
tipica de um AFM. Os AFMs possuem uma alta resolugado
espacial e grande flexibilidade de wuso em diferentes
materiais. A fina ponta do microscopio permite uma
aproximacdo e um contato em uma area muito pequena da
superficie. As medidas de topografia e da forga de friccao,
realizadas de forma simultdnea, permitem que sejam
avaliadas as modificagdes superficiais como resultado das
medidas do comportamento mecénico®®. Portanto, a
combinacdo entre as medidas de for¢a e a microscopia da
superficie possibilita o estudo da tribologia em uma escala
atdbmica ou molecular.

O AFM funciona através da medida das forcas atrativas
ou repulsivas que agem entre a ponta do microscopio,
constituida de poucos atomos, e a superficie da amostra.
Estas forcas dependem, em parte, da natureza da amostra, da
distancia entre a ponta e a amostra, da geometria da ponta, e
de qualquer camada de contamina¢do na superficie da
amostra. No AFM, a ponta de prova ¢ presa em uma haste (o

[¢]
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Atomic Force Microscope
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Figura 3.3.— Esquema de funcionamento

de um AFM
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cantilever) que tem um comportamento similar ao de uma
mola. A forca de interacdo entre a ponta e a superficie,
quando estas estdo muito proximas, leva a uma flexdo do
cantilever que ¢ regida pela lei de Hook, equagdo 3.3.2.1:

F=x-Az 3.3.1.1

onde F' ¢ a forca normal entre a ponta e a superficie, « é
a constante de mola do cantilever e Az a flexdo da haste na
direcdo normal a superficie. Esta deformagdo pode ser
medida de diversas maneiras®’; no AFM utilizado é
empregada a deflexdo optica de um feixe laser (figura 3.3.)
Apo6s a aproximacdo da ponta com a superficie da amostra,
esta é deslocada de forma controlada, através de uma
varredura fixa em velocidade constante, por uma ceramica
piezelétrica. Simultaneamente, a deflexdo do cantilever ¢
sentida e processada por um sistema computacional, que
transforma estas informagdes em uma imagem de topografia
tridimensional da superficie.

Existem diversos modos de se operar o AFM, e estes
dependem essencialmente das forcas de interacdo entre a
ponta e a superficie analisada. Durante a aproximacao da
ponta a superficie, ela € inicialmente atraida pela superficie.
A atracdo acontece no regime de forcas de longo alcance,
como as do tipo Van der Waals. Quando a ponta vai se
aproximando da superficie, os orbitais eletronicos dos atomos
da ponta e da superficie comegam a interagir, gerando uma
forca repulsiva entre eles. Ao se diminuir ainda mais a
distancia, as forcas repulsivas neutralizam as atrativas e
passam a ser dominantes. Na figura 3.4 ¢ apresentado um
grafico representativo do dominio da for¢a com a distancia.

O regime de operagdo, no qual o microscopio ira
trabalhar, est4 relacionado justamente com o regime de forcas
dominantes. No modo de operagdo por contato, a ponta ¢é
colocada bem proxima a superficie da amostra, e o
predominio ¢ de forgas repulsivas. Neste caso, o cantilever ¢
deformado para fora da amostra. No caso da operagdo
chamada de ndo contato, a ponta se encontra na regido de
predominio das forcas atrativas, e desta feita o cantilever ¢
deformado na dire¢do da amostra. Na Figura 3.5 (a) ¢ (b)
estdo exemplificados os modos de operagdo do AFM.

Além destes, existe ainda um terceiro modo de
operacdo conhecido como intermitente, onde a ponta ¢
colocada para oscilar com uma grande amplitude. Neste
caso, ora ha um predominio das forcas atrativas e ora das
repulsivas.

Na escolha do modo de operacdo do AFM sera
determinante o tipo de material, tanto da ponta como da
amostra, o tipo de informagdo que se quer tirar da superficie,

Forga

Distéincia

—_—
repulsiva

atrativa

Figura 3.4. — Grafico do regime de
forcas de interagdo entre a mostra e
a ponta do AFM.

(a) contato (b) ndo contato

Figura 3.5. — Modos de operacao do
AFM: (a) contato; (b) ndo contato.
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o tipo da camada de contaminacdo, a geometria da ponta
entre outros.

Neste trabalho foi utilizado um microscopio de forga
atbmica da Digital Instruments, modelo Multimode
pertencente a PUC-Rio, utilizando o modo de operacdo por
contato, acima descrito, para a analise das diferentes
superficies.

3.6.2
Goniometro

Quando um liquido ¢ colocado em contato com uma
superficie solida, pela deposi¢do de uma gota de liquido ou
de uma bolha de ar, a superficie exposta do sélido absorve o
vapor do liquido até que a volatilidade do material absorvido
seja igual aquela do liquido. Apos alcangar o equilibrio, passa
a existir uma interface liquido-sdlido entre as duas fases. O
angulo da tangente entre o solido e o liquido ¢ conhecido
como angulo de contato.

O goniometro (figura 3.5), instrumento com o qual ¢
possivel realizar medidas de angulo de contato ¢ um pequeno
aparelho do tipo bancada Optica que incorpora um
transferidor interno para leitura, calibrado em incrementos de
um grau. O seu microscopio de baixa poténcia produz uma
imagem bem definida da gota séssil ou pendente, que ¢
observada como uma silhueta®'.

O suporte de precisdo para amostras permite que a
amostra seja facilmente alinhada com duas cruzes, que
podem ser giradas independentemente dentro do microscépio,
e ¢ calibrado tanto no eixo vertical como no horizontal em
divisdes de 0,02 mm. Isso permite que as medidas fisicas da
gota sejam determinadas com precisdo. O iluminador de
intensidade variavel possui varios ajustes que oferecem
rapidez para alcancar uma iluminagao apropriada.

As medidas de angulo de contato podem ser efetuadas
manualmente ou automaticamente através de um sistema de
analise de imagens acoplado a um computador, por meio da
ferramenta de angulo de contato ('Contact Angle Tool') que
caracteriza o comportamento de um liquido sobre um sélido.

O software utilizado para a medigdo também possibilita
o calculo direto da tensdo superficial do sélido, através dos
métodos: 4acido-base, energia superficial ou grafico de
Zisman, e do trabalho de adesdo.

O sistema de analise de imagens também permite o
acompanhamento da medida de &ngulo de contato com o
tempo. Atualmente, foi implementado um outro software
conhecido como 'Advanced Drop Shape Analysis' que através
do perfil da gota calcula varios parametros tais como: tensdo

Figura 3.5. — Goniémetro
automatizado

o
Y1 solido

Figura 3.6. — Interface liquido-sodlido
em equilibrio
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interfacial vs. tempo, programacdo de ensaios de relaxamento
e de pulso e medidas de oscilagdo.

Este equipamento também permite a medida da tensdo
superficial de liquidos, utilizando-se o mesmo software
através do método da gota pendente. Por este método, uma
gota do liquido fica presa a uma seringa e as medidas de
largura e altura s3o usadas para o calculo da tensdo
superficial.

O gonidmetro também pode ser colocado sobre uma
base para inclinagao do sistema que permite realizar medidas
de angulo de contato de avanco e de retrocesso, Uteis para
investigar a rugosidade de superficies, por exemplo.

Neste trabalho foi utilizado um goniometro NRL A-100
fabricado pela Ramé-Hart que pertencente a COPPE-UFRJ,
utilizando o modo de operacdo automatica para a analise do
angulo de contato dos liquidos e as superficies estudadas.

3.6.3
Microscoépio Eletrénico de Varredura (MEV)

Neste tipo de microscopio (figura 3.7) os elétrons sdo
acelerados na coluna através de duas ou trés lentes
eletromagnéticas por tensdes de 1 a 30 kV. Estas lentes
obrigam um feixe de elétrons bastante colimado (50 a 200 A
de diametro) a atingir a superficie da amostra. Bobinas de
varredura obrigam o feixe a varrer a superficie da amostra na
forma de varredura quadrada similar a uma tela de televisao.
A corrente que passa pela bobina de varredura, sincronizada
com as correstes bobinas de deflexdo de um tubo de raios
catodicos, produz uma imagem similar mas aumentada. Os
elétrons emitidos atigem um coletor ¢ a corrente resultante ¢
amplificada e utilizada para modular o brilho do tubo de raios
catédicos. Os tempos associados a emissd@o e coleta dos
elétrons, comparados com o tempo de varredura, sdo
despreziveis, havendo assim uma correspondéncia entre o
elétron coletado de um ponto particular da amostra e o brilho
do mesmo ponto na tela do tubo. O limite de resolucdo de um
MEYV e cerca de uma ordem de grandeza melhor do que o do
microscopio optico (MO) e um pouco mais que uma ordem
de grandeza pior do que a do microscopio eletronico de
transmissdo (MET). Enquanto em MO a profundidade de
foco decresce sensivelmente para aumentos crescentes e em
MET s6 com o auxilio de replicas podem-se analisar
superficies, com MEV qualquer superficie boa condutora de
elétrons e estdvel em vacuo pode ser analisada com boa
profundidade de foco. Materiais isolantes devem ser
recobertos com uma fina camada de material condutor™.

A distribuicdo dos elementos quimicos podem ser
estudada com auxilio do EDS

Cilindro de Welmell—"_l
-

Primeira
Condens adora

Segunda
Condens adora

Bobinas

JA/ Filamento {catod o}

== Anode

— Abertura “s pray”
n Controle de
Mag nificacéo

Lente
Ohjetiva

= a al

Geradorde
Varredura

Abertura da objetiva Detetor/Amplificador
Amostra
3
& Secun darios

Figura 3.7. — Esquema geral do MEV
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Neste trabalho foi utilizado um MEV modelo DSM 960
fabricado pela Zeiss de 30kV. pertencente ao IME, para a
analise metalografica do material base e das diferentes
superficies.

3.6.4
Microscoépio Eletrénico de Transmissao (MET)

O microscopio eletrénico de transmissdo (MET)
apresenta uma estrutura bastante semelhante ao microscopio
optico. Este ultimo utiliza a luz, com cumprimento de onda
de 400 a 800 nm, ja o MET utiliza feixes de elétrons que,
segundo de Broglie, possui um comprimento de onda
associado A = h/ mv para elétrons com massa m ¢ velocidade
v. Para esses microscopios sdo utilizadas lentes
eletromagnéticas que defletem o feixe de forma que as leis da
Otica geométrica possam ser aplicadas como nas lentes de
vidro dos microscopios Opticos*™ ¥

Uma descric¢ao basica do sistema 6ptico do MET pode
ser vista na figura 3.8. Neste os elétrons sdo emitidos
termoionicamente através do aquecimento de um filamento
(catodo), acelerados por um anodo e colimados pelo cilindro
de Wehnelt no anodo. Este feixe de elétrons divergente ¢é
focado exatamente na amostra através das lentes
condensadoras. Com o feixe que passa através da abertura da
objetiva, a lente objetiva forma a primeira imagem
intermediaria magnificada da amostra. No plano desta
imagem esta localizada a abertura da intermediaria (ou
seletor). As lentes intermediarias e as lentes projetoras
magnificam sucessivamente a primeira imagem intermediaria
mais duas vezes. A magnificacdo total da imagem ¢ obtida
através da multiplicagdo dos aumentos das lentes em série. A
imagem magnificada em trés estdgios ¢ visivel na tela
fuorescente ou na chapa fotografica. Nesta figura pode-se ver
também o sistema Optico do modo difragéo.

~ . g ~ 43
A resolucdo de um microscopio € dada pela equagdo:

0=0.6 A/sema

onde A ¢ o comprimento de onda da radia¢do e a € o angulo
de abertura da objetiva. Como o comprimento de onda de um
feixe de elétrons com energia entre 100 kV e 200 KV esta na
faixa de 0.0037 nm a 0.00251 nm esperava-se uma resolucao,
para uma abertura da objetiva em torno de 50pm (a=1/100),
da ordem de 0.15 a 0.22nm. Entretanto a presenga de defeitos
nas lentes eletromagnéticas citados anteriormente diminui o
poder de resolugdo de MET*.

Imagem

Figura 3.8. — Esquema geral do MET
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Essas radiagdes podem ser utilizadas para formagao de
imagem, para analise cristalografica e para analise quimica.

No MET existem trés mecanismos de contraste na
formagdo de imagem:

- Contraste por absor¢do (ou espalhamento), importantes em
materiais amorfos, onde a diferenca de espalhamento se da
pelo numero atdmico ou pela espessura da amostra a ser
penetrada. Os feixes espalhados sdo bloqueados pela abertura
da objetiva produzindo assim o contraste.

- Contraste por difracdo, importante em materiais cristalinos.
A difragdo decorrente de um certo conjunto de planos
espacados de “d” segue a lei de Bragg: 2 d send 6 =n A.
Bloqueando-se os feixes difratados obtém-se contraste entre
fases diferentes (“d”diferentes) e entre graos (0 diferentes).

- Contraste de fase, quando ondas (elétrons) com alta
coeréncia passam através de uma amostra, a fase das ondas se
torna irregular devido a espalhamento, aberragdes, focagem
incorreta e potencial interno da substancia. Estas diferencas
de fase provocam diferengcas de intensidade no plano da
imagem que sdo chamadas de contraste de fase.

Neste trabalho foi utilizado para a analise metalografica
do material um MET modelo Joel 2010 com 200kV.
pertencente ao MIT (Massachusetts Institute of Tecnolog).
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