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RESUMO

A busca por um biomaterial com melhores propriedades mecanicas atreladas a um
menor custo ainda é realidade. O ago inoxidavel 316L ¢é destaque nesse meio, devido a
sua boa resisténcia mecanica, bioinércia e baixo custo, comparado as ligas de titanio,
amplamente utilizadas nesse ramo. Entretanto, esse material pode ser rejeitado pelo corpo
humano apo6s determinado tempo implantado, gerando grande transtorno. A adicdo de um
agente porogénico para aumentar o percentual poroso do material, com o objetivo de
aproximar os modulos elasticos deste ao do 0sso humano e favorecer a osteointegracao,
foi a melhoria desenvolvida e estudada neste trabalho, o agente porogénico utilizado foi
uma cera polimérica. A partir de trés percentuais de adi¢do diferentes, 1, 3 e 5%, 0
percentual poroso das amostras foi analisado, resultando em 13,45%, 22,48% e 37,50%,
respectivamente. Assim como a homogeneidade dos poros, a microestrutura e a analise
interna dos poros por imagens. Para a analise do comportamento mecanico foram feitos
0s ensaios de microdureza, dureza e compressdo, onde foram obtidos os médulos elésticos
de 9,01 GPa, 5,19 GPa e 1,54 GPa para os materiais com adi¢éo de 1, 3 e 5% de agente

porogénico, respectivamente.

Palavras — chave: Ago Inoxidavel 316L, Agente Porogénico, Porosidade, Biomaterial,
Maodulo de Elasticidade.



ABSTRACT

The search for a biomaterial with better mechanical properties linked to a lower cost
is still reality. The 316L stainless steel is highlighted in this medium, due to its good
mechanical strength, bioinertia and low cost, compared to titanium alloys, widely used in
this field. However, this material can be rejected by the human body after a certain time,
causing great inconvenience. The addition of a porogenic agent to increase the porous
percentage of the material, in order to bring the elastic modules closer to the human bone
and to promote osseointegration, was the improvement developed and studied in this work,
the porogenic agent used was a polymeric wax. From three different percentages of addition,
1, 3 and 5%, the porous percentage of the samples was analyzed, resulting in 13.45%,
22.48% and 37.50%, respectively. As well as the homogeneity of the pores, the
microstructure and the internal analysis of the pores by images. For the analysis of the
mechanical behavior, the hardness, hardness and compression tests were performed, where
the elastic modulus of 9.01 GPa, 5.19 GPa and 1.54 GPa were obtained for the materials

with addition of 1, 3 and 5% of porogenic agent, respectively.

Keywords: 316L Stainless Steel, Porogenic Agent, Porosity, Biomaterial, Modulus of
Elasticity.
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1. Introducéo

Perder um 6rgdo ou alguma parte do corpo gera, além da perda da funcéo,
transtornos sociais e psicologicos. A alianca evolutiva entre a engenharia e a saude,
juntamente com outros ramos da ciéncia, motivadas pelo aumento da expectativa e da
qualidade de vida, tem estimulado a busca por técnicas e recursos que proporcionem um
maior conforto aos pacientes (OREFICE, 2006). O desenvolvimento de biomateriais faz
parte disso, a tentativa de criacdo de bicompdsitos que atendam as expectativas, vem
evoluindo ao longo dos anos (RODRIGUES, 2013).

Todo material que de modo continuo ou intermitente, entra em contato com
fluidos corpdreos, mesmo que esteja localizado fora do corpo, é conhecido como
biomaterial (DEE et al., 2002). Mas interacdes bioldgicas entre 0 material implantado e
o tecido receptor ainda sdo um dilema, pois cada material gera uma resposta bioldgica
distinta, sendo entdo necessarios estudos e pesquisas para que se identifiquem as melhores

condicdes, além do melhor custo beneficio.

O aco inoxidavel 316L esta entre os mais utilizados devido as suas boas
propriedades mecanicas e baixo custo, comparado a outros materiais comumente usados,
como ligas de titanio, cobalto e vanadio. No entanto, implantes produzidos por esse
material sdo, em geral, implantes ndo permanentes, devido a rejeicdo que podem

apresentar apds determinado tempo implantado (SU et al., 2017).

A fim de melhorar a interacdo mecanica entre o implante e o 0sso, uma forma de
provocar essa interacdo, é aumentar a porosidade do material. Neste trabalho esse
aumento foi realizado através da adicdo de uma cera polimérica, que agiu como agente
porogénico (volatizando na etapa de sinterizacdo). Os poros na superficie irdo permitir o
crescimento celular no interior do biomaterial implantado, promovendo a fixagdo do
tecido vivo ao implante por ancoragem mecénica. Esta ligag&o do tecido com o implante
poroso € denominada fixagdo bioldgica, e pode suportar estados complexos de cargas
(CAO, 1996; FERNANDES et al., 2012).

Ha grande diferenca entre 0 modulo de elasticidade do 0sso e 0 modulo elastico
do aco inoxidavel 316L, material do implante. Essa propriedade para o 0sso cortical varia
de 3,8 — 25 GPa, e para 0 0sso esponjoso de 0,7 — 4 GPa, enquanto que para 0 ago
inoxidavel 316L ela é de 200 GPa (CARRASCO et al., 2009).
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O aparecimento de poros age na diminui¢do do mddulo de elasticidade do material
metélico implantado, na tentativa de aproximéa-la do mddulo eléstico do o0sso. Pois, em
geral, o elevado mddulo eléstico dos materiais metalicos, em relacdo ao do 0sso, provoca
problemas de ancoragem mecanica nas proteses, o 0sso acaba ndo absorvendo 0s
impactos, necessarios para a saude de um mineral vivo, 0 que gera a osteoporose (FARIA
etal., 2012).

Este trabalho visa apresentar o desenvolvimento de um ago inoxidavel 316L
poroso utilizando a cera polimérica como agente porogénico, através da rota de
metalurgia do p6. Pois a busca por um material com propriedades mecanicas proximas as

do osso humano, atreladas a um menor custo financeiro ainda é constante.

Com relacdo ao tamanho dos poros, é necessario que o diametro tenha, ao menos,
100 um, para que os tecidos vasculares possam permear 0s poros e irrigar o tecido dsseo,
que iré crescer nos poros, com fluxo sanguineo (FONSECA, 2011; KARAGEORGIOU,
2005).
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2. Objetivo

2.1 Objetivo geral

Aumento da porosidade do aco inoxidavel 316L atraves da adicdo de cera
polimérica em diferentes concentracgdes, 0, 1, 3 e 5%, através da rota da metalurgia do po.
Estudando e analisando a influéncia da porosidade na microestrutura e propriedades
mecanicas, com foco na diminuicdo do mddulo de elasticidade do material, para que este

seja 0 mais proximo possivel ao do 0sso.

2.2 Objetivo especifico

—  Obtencdo e caracterizacdo do aco inoxidavel poroso através da metalurgia
do po.

—  Selecdo das condicBes de Maior, Média e Menor Porosidade.

—  Andlise da porosidade interna do material com o auxilio do software
ImageJ.

—  Anadlise da influéncia da porosidade no médulo de elasticidade do material.

17



3. Revisao Bibliografica
3.1 Acos inoxidaveis

Acos sdo ligas de varios elementos quimicos, sendo os principais, o ferro e o
carbono. Em 1912, a partir de experimentos, Harry Bearley adicionou cromo (Cr) em
ligas ferrosas, no teor de 12,5%, almejando atingir o estado de passivacdo nesses materiais
(STREICHER, 2000). A partir da constatacdo visual da auséncia de regifes oxidadas
estes acos foram denominados acos inoxidaveis. O nome se deu ao fato de que o cromo,
em particular, protege o metal de ataques quimicos, na grande maioria dos meios. A
camada formada é chamada de passivadora, caracterizando-se principalmente pela
presenca do oxido de cromo (CAMPQOS, 2009). O aco inoxidavel, recém descoberto,

possuia uma microestrutura predominantemente martensitica.

Depois das descobertas de Guillet, na Franga, e Giesen, na Alemanha, Monnartz
desenvolveu os acos Fe-Cr-Ni, na Alemanha, originando os agos inoxidaveis conhecidos
hoje como austeniticos (DAVIS, 1996).

Atualmente sabe-se da existéncia de cinco grandes classes de agos inoxidaveis:
ferriticos, austeniticos, martensiticos, duplex, superduplex e endurecidos por
precipitacdo. Cada uma dessas classes possui suas particularidades especificas, no
entanto, de forma geral, tém algumas caracteristicas em comum, como boa resisténcia
(mecénica e quimica) a altas e baixas temperaturas, boa ductilidade e bom aspecto
superficial, comumente lisos e pouco porosos. Devido a essas caracteristicas, esses
materiais sdo largamente utilizados em industrias, tanto domésticas, quanto hospitalares,
destacando-se na aplicagdo como biomateriais em implantes ortopédicos (CAMPOS,
2009).

Como o objetivo desta pesquisa esta voltado para um aco inoxidavel de matriz

austenitica, somente este sera tratado em detalhes.

3.1.1 Acos inoxidaveis austeniticos (AlAS)

Essa classe de acos inoxidaveis detém a maior parte da producdo mundial dos
inox. O ago austenitico (estrutura cristalina cubica de fase centrada, ndo magnético), se

destaca em relagdo aos outros agos inox no seu bom comportamento em relagéo a
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resisténcia a corrosdo. Em sua composicao apresenta cromo (16-18% em peso) e niquel
(12-15% em peso), responsaveis respectivamente, pelo aumento da resisténcia a corrosao
e garantia da estabilidade da fase austenitica (OREFICE et al., 2006).

Na aplicabilidade como biomaterial, o aco inoxidavel 316L, matriz austenitica, se
enquadra de forma mais eficaz, em relacdo as outras classes de agos inoxidaveis
(RODRIGUES, 2013).

3.1.1.1  Aco inoxidavel 316L

O aco inoxidavel 316L destaca-se dentre os austeniticos devido, principalmente,

ao seu baixo teor de carbono em sua composicdo quimica (Tabela 1).

Tabela 1: Composicdo quimica do ago inoxidavel 316L

C Mn Si Cr Ni Mo Fe

316L <0,03 <200 <100 16,00-18,00 10,00-14,00 2,00-3,00 Balango

Fonte: Padilha, 1994.

Cada um destes elementos tem influéncia nas propriedades inerentes a este aco.

—  Cromo (Cr): é o elemento mais importante da liga, pois é o responsavel
pelo aumento da resisténcia a corrosdo. Sua presenca também é importante para a
temperabilidade e ligeiramente para a resisténcia mecanica. Mas, sua adi¢cdo deve ser
controlada, visto que este desestabiliza a austenita, favorecendo a formacdo de outras
fases (PADILHA e GUEDES, 1994).

—  Niquel (Ni): é o principal elemento estabilizador da austenita, juntamente
com o0 cromo aumenta a resisténcia a corrosdo (PADILHA e GUEDES, 1994).

—  Carbono (C): a caracteristica principal deste elemento é o aumento da
resisténcia mecanica do ago. Porém, pode gerar corrosao intergranular quando o material
fica sujeito a temperaturas entre 420° e 870°C, forma-se o carbeto de cromo (Cr23Ce),
fendmeno conhecido como “sensitiza¢ao” (PADILHA e GUEDES, 1994).

—  Silicio (Si): aumenta a resisténcia a oxidagdo. Em solucgdo solida aumenta
a resisténcia a corrosdo localizada e a resisténcia mecanica do material em altas
temperaturas (WASHKO e AGGEN, 1990).
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- Molibdénio (Mo): em composi¢des com o niquel e o cromo, melhora a
corrosdo e a resisténcia mecanica em altas temperaturas (SILVA e MEI, 2006).

- Manganés (Mn): também atua como estabilizador da austenita. Este
elemento ndo tem muita influéncia na resisténcia a corrosao (SILVA e MEI, 2006).

O ago inoxidavel 316L ndo apresenta nenhuma fase secundaria, além da fase
austenitica. E valido ressaltar a vantagem de a microestrutura deste ago ndo apresentar
formacéo de ferrita delta, visto que essa fase compromete o comportamento mecanico e
biolégico do material (KIANERSI et al., 2014; GENG et al., 2015; SILVA e OLIVEIRA,
2011). A Figura 1 apresenta a microestrutura austenitica do aco inoxidavel 316L (LAGO
etal., 2017).

A Tabela 2 reuni as principais propriedades do aco inoxidavel AISI 316L
(ZIETALA et al., 2016).

Figura 1: Microestrutura do ago inoxidavel 316L
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Fonte: Schvartzman, 2009
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Tabela 2: Principais propriedades do aco inoxidavel 316L

Propriedade Valor Aproximado
Estrutura cristalina Austenitica (CFC)
Densidade Fundido 7,9-8,0 glcm®

Densificacdo sinterizado a 68.7% _ 84.5%

(1000°C e 1100°C)
Ponto de Fuséo 1500°C
Dureza Vickers (recozido) 155 HV
Microdureza Vickers (recozido) 215-225 HV
Médulo de Elasticidade 190 — 200 GPa

Fonte: Zigtala et al., 2016

3.2 Biomateriais

Todo material empregado no interior do corpo humano com o objetivo de
substituir ou reparar membros danificados ou lesdes de origem muscular ou 0ssea € dito
biomaterial. Superando este conceito, esse termo ainda pode ser definido como substancia
projetada para assumir uma forma que, isoladamente ou como parte de um sistema, é
usada para dirigir, por controle de interagdes, componentes de sistemas vivos (GUERRA-
FUENTES et al., 2015).

Na Conferéncia do Instituto Nacional de Desenvolvimento de Consenso em
Satde, em 1982, os biomateriais foram definidos como: “Qualquer substancia (outra que
ndo droga) ou combinacdo de substancias, sintética ou natural em origem, que possa ser
usada por um periodo de tempo, completa ou parcialmente, como parte de um sistema
que trate, aumente ou substitua qualquer tecido, 6rgao ou fun¢ao do corpo” (HELMUS E
TWEDEN, 1995), de maneira segura e viavel, econémica e fisiologicamente (SILVA,
2007).

Os biomateriais devem ser isentos de produzir qualquer resposta bioldgica adversa
local ou sistémica, o material deve ser: ndo-tdxico, ndo-carcinogénico, ndo-antigénico e
ndo-mutagénico. Em aplicacOes sanguineas, eles devem também ser ndo-trombogénicos
(SILVA, 2007).

Os requisitos para que um material desempenhe o papel de biomaterial sdo a

biocompatibilidade e a biofuncionalidade, independente se sdo ceramicos, poliméricos ou
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metalicos (SILVA, 2006). Materiais biocompativeis sdo aqueles que ndo provocam
resposta inflamatdria no organismo, e a biocompatibilidade funciona como uma garantia
de que os materiais sdo seguros para o individuo (MAIA, 2010). A biofuncionalidade
refere-se a capacidade do dispositivo funcionar com resposta adequada a aplicacao
especifica, essa definicdo relaciona a biofuncionalidade a um conjunto de caracteristicas
que permitem o dispositivo realizar funcdo semelhante ao que este esta substituindo
(BOSCHI, 1996).

3.2.1 Classificacdo dos biomateriais

Os biomateriais sdo classificados em cinco grupos, de acordo com seu grau de
compatibilidade com o meio (BAUER et al., 2013):

- Incompativeis: liberam substdncias no organismo em concentracdes

toxicas, que levam a rejeicdo do implante e/ou outros problemas de saude.

—  Biotolerantes:  liberam substancias toxicas, mas em concentracoes

menores, que ndo afetam o corpo. O material sofre o processo de encapsulamento.

—  Bioinertes: ndo liberam substancias tdxicas nem induzem resposta
positiva. Por serem quimicamente estaveis, praticamente ndo ocorre qualquer reacao
bioldgica, como inflamacdo, na utilizagdo desses materiais. Sua invariabilidade néo
permite fortes ligacBes quimicas com tecidos vizinhos, o que leva a ocorréncia de um
encapsulamento do implante, por uma camada de tecido fibroso ndo aderente
(BEHRENS, SILVA, 2012).

—  Bioativos: induzem interacdo positiva com o organismo. Interagem
perfeitamente com o tecido vivo, sem a intervencdo do tecido fibroso. A ligagdo quimica
gerada entre o material e o proprio tecido vivo, também chamada de bioadesdo, é gerada
como resposta biologica (HANAWA, 1991).

—  Bioabsorviveis ou Biodegradaveis: sao degradados pela acdo dos fluidos
corporais e desaparecem apés determinado tempo. O biomaterial com esta caracteristica
permite a transferéncia do estresse gradual ao 0sso em consolidacdo, estimulando assim,
o remodelamento Gsseo apos a lesdo (HOVIS & BUCHOLZ, 1997). Além disso, esses
implantes geram vantagens com a auséncia da necessidade da remogdo dos mesmos,

depois de determinado tempo.
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Na Figura 2 € possivel observar o comportamento bioldgico dos biomateriais
bioinertes e bioativos (GUASTALDI et al., 2010).

Figura 2: Comportamento biologico dos biomateriais: a) bioinertes e biotoleraveis; b)
bioativos
Ric's /
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Fonte: Guastaldi et al., 2010

3.2.2 Biomateriais metalicos

Os biomateriais metalicos sdo os mais utilizados, dentre todas as classes dos
biomateriais. A partir do ano de 1565 ha registros desse tipo de material sendo utilizado
em procedimentos cirdrgicos. Desde entdo estd presente na ortopedia, cirurgias orais,
maxilo faciais e cardiovasculares (MAHAPATRO, 2015).

Esses materiais estdo entre os mais utilizados, e o principal motivo do uso dos
metais nesse contexto € sua elevada resisténcia mecénica, bem como sua ductilidade
(TROMMER, 2006), quando comparados aos biomateriais poliméricos e ceramicos, 0s
metais apresentam propriedades mecénicas superiores (ZOU, RUAN, 2004), além da
significativa biocompatibilidade (SILVA, 2007).

Dentre os biomateriais metalicos, os acos inoxidaveis, as ligas de cobalto-cromo,

o titanio comercialmente puro e suas ligas, s3o os mais usados (OREFICE et al., 2006).

O aco inoxidavel 316L veio em substitui¢do as ligas de Cobalto-Cromo, em hastes
femorais de artroplastia total de quadril, visto que sua resisténcia a corrosao e excelentes
propriedades mecanicas sao superiores (JUNIOR, 2006). As ligas de titanio também séo
largamente utilizadas devido sua notavel biocompatibilidade, grande resisténcia a fadiga
e baixo modulo de elasticidade (GOMES, 2010).
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Além das caracteristicas ja citadas para o titanio, este tem sido adotado para a
confec¢do de varios dispositivos biomédicos devido a relacdo de resisténcia/peso desse
material, assim como sua resisténcia a corrosdo em meio organico e sua caracteristica de
biocompatibilidade, como ja foi dito (CASTILHO et al., 2006). Entretanto, o titanio € um
metal de alto custo, podendo chegar a custar R$ 200,00 por quilo, ao passo que 0 ago
inoxidavel 316L pode ser comercializado no valor de R$ 20,00 por quilo. O que o coloca
como uma alternativa potencial, uma vez que o custo é dez vezes inferior ao do titanio, e
suas propriedades atendem a necessidade final da aplicacdo. Além do fato de que a

demanda para gastos com implantes tem crescido cada vez mais (FARIA et al., 2012).

De encontro com a realidade e o interesse no desenvolvimento de pesquisa nesse

ramo, como ja foi dito, o aco inoxidavel 316L sera tratado nessa dissertacao.

3.22.1  Acoinoxidavel 316L como biomaterial

Em 1926 iniciou-se 0 uso desses materiais em aplica¢bes cirurgicas, guando
Strauss patenteou o aco inoxidavel 18Cr-8Ni, contendo 2-4% de molibdénio e uma
pequena porcentagem de carbono, com resisténcia a corroséo suficiente para implantacao
no corpo humano (ARAUJO, 2004). O cromo, como ja se sabe, é o responsavel por essa
resisténcia, uma parte de 11% em peso, ou mais, dele adicionados ao a¢o produz uma fina
camada aderente de Oxidos na superficie do aco inoxidavel, que o protege ou o passiva
em meios corrosivos (KRAUSS, 1995).

Os acos inoxidaveis sdo ligas de ferro-carbono, onde a adi¢do de elementos como
cromo, niquel, molibdénio e manganés favorecem a ocorréncia, em temperatura
ambiente, da estrutura cubica de face centrada (CFC). Segundo a ASTM F 138, que € a
norma sobre a utilizacdo de acos inoxidaveis em implantes, os materiais para tal devem

possuir estrutura austenitica, pois esta estrutura oferece melhor resisténcia a corrosao.

Para proteses e implantes, as ligas de ago inoxidavel empregadas pertencem a serie
300, em que a composic¢éo inclui: 16 — 20% de cromo, 10 — 15% de niquel, 2 — 4% de
molibdénio e no maximo 0,08% de carbono. 316 e 316L destacam-se nessa série,
principalmente o 316L, a presenca de molibdénio em sua composi¢do quimica aumenta
sua resisténcia a corrosdo em meios acidos, além do menor teor de carbono aumentar a

resisténcia a corrosdo intergranular (TROMMER, 2006). Na Tabela 1 foi demonstrada a
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composicado quimica do aco inoxidavel 316L completa, pode-se observar 16 — 18% de

cromo, 10 — 14% de niquel, 2 — 3% de molibdénio e menos de 0,03% de carbono.

Esse ago apresenta melhores resultados em relacdo a deposicao e desnaturacao de
proteinas, toxicidade ao sangue humano, deposicdo de plaquetas, reducdo do
fibrinogénio, hemdlise e destruicdo de leucdcitos, em comparagdo a outros metais
(ARAUJO, 2004). Além disso, sua composicdo quimica faz com que eles tenham elevada
resisténcia a corrosao, boa maleabilidade mecanica e flexibilidade. Contudo, € necessario
um controle de suas composi¢des quimicas, através das especificacdes descritas por
organizacGes de normas técnicas que limitam a porcentagem de seus elementos, visto que

em meios fisioldgicos esses acos podem sofrer corrosdo (ALVES, 2005).

A corrosdo € uma reacdo que pode causar rejeicdo no hospedeiro, infelizmente
esse é um processo que demanda tempo apds a implantacdo (CHEN & THOUAS, 2015;
JACOBS et al, 1999).

A resposta do sistema imunoldgico do organismo receptor é o que vai direcionar
o desempenho do material implantado. Um biomaterial é reconhecido pelo corpo como
um material estranho, logo uma inflamacéo cronica e encapsulamento fibroso séo quase
inevitaveis (ANDERSON et al., 2016), ainda mais tratando-se do aco inoxidavel 316L,
que é um material bioinerte, ou seja, ndo induz a formacéo de ligacdes entre 0 meio e 0
implante e consequentemente ndo induz o crescimento de tecido 6sseo (LEITE et al.,
2017).

Em geral, os biomateriais metalicos apresentam modulo de elasticidade, tenséo de
ruptura e tenacidade a fratura satisfatorios, capazes de suportar cargas de forma adequada,
sem falhar. Por outro lado, sabe-se que quanto maiores forem os valores dessas
propriedades mecénicas, maiores sdo as chances de que ocorra um problema entre a
prétese e 0 0sso implantado, a elevada diferenca entre o0 modulo elastico do 0sso em
relacdo ao do biomaterial metalico é a causa disto, visto que o ideal seria que estes valores
fossem 0s mais proximos possiveis, para que possam trabalhar associados. Quando o
biomaterial possui mddulo de elasticidade muito superior ao do 0sso, ele acaba
absorvendo toda a carga aplicada, o que pode levar a diminui¢do da massa 6ssea, que € a
osteoporose. A Tabela 3 exp0e as principais propriedades mecanicas do 0sso cortical em
comparagdo com o aco 316L e as ligas de titanio (CHEN, THOUAS, 2015).
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Tabela 3: Principais propriedades mecénicas do 0sso cortical, em comparacdo ao ago
inox 316L e as ligas de Ti

. Modulo de Tensdo de Ruptura  Tenacidade a Fratura
Material
Elasticidade (GPa) (MPa) (MPa)
Osso cortical 3,8-25 130 - 150 2-12
Aco Inoxidavel 316L 200 540 — 1000 100
Ligas de Ti 105 - 125 900 80

Fonte: Adaptado de Chen e Thouas, 2015

Na tentativa de melhorar a compatibilidade entre a prétese de ago inoxidavel 316L
e 0 0sso implantado, desenvolveu-se esse material em uma forma mais porosa. Neste
caso, adicionando cera polimérica, que na etapa da sinterizacdo sera volatilizada, gerando

poros no interior do material.

3.3 Agente porogénico

Quando ha a necessidade de se criar ou aumentar 0s poros no interior de um
material, controlando ou ndo seu tamanho, comumente hd a acdo de um agente
porogénico, um material degradavel a temperatura abaixo da temperatura de fusdo do
material, permitindo assim o surgimento de poros induzidos (MONTRAZI, 2012).

Segundo Prado (2014), o planejamento do processo de fabricacdo é de extrema
relevancia, visto que a escolha do agente formador de poros implica na morfologia e

tamanho desses poros, e por consequéncia, no desempenho do produto final.

A incorporacdo de agentes porogénicos fugitivos € o método mais utilizado para
a formacao de poros (CONSONNI, 2017). Consiste em adicionar um elemento disperso
degradavel e volatil com a temperatura de queima. Com isso, tais componentes sofrem
decomposicdo durante a queima, formando uma estrutura com tamanho e volume de
poros (abertos e/ou fechados) especificos, modificando a porosidade, resisténcia
mecanica, entre outras coisas do material em que foi adicionado (FORTULAN et al.,
2006).

Os agentes porogénicos devem possuir algumas caracteristicas, como: devem

apresentar baixo coeficiente de expansao térmica, ser facilmente removiveis, ndo gerar

26



gases toxicos e ndo deixar residuos que possam alterar a bioatividade do material
(CROVACE, 2010).

Uma infinidade de agentes porogénicos podem ser utilizados na fabricacdo de
materiais micro e macroporosos, incluindo materiais organicos naturais e sintéticos,
liquidos, sais e até mesmo metais (STUDART, 2006).

3.3.1 Materiais porosos

Materiais porosos sdo aqueles que possuem espacos vazios funcionais, chamados
de poros. Em relacdo ao tipo de poro, estes podem ser divididos em materiais com poros
abertos, interessante para aplicagdes onde o transporte de fluidos é necessario, e materiais

com poros fechados, uso como suporte estrutural.

O processo de producéo de materiais porosos define suas propriedades e estrutura
porosa, como tipo de porosidade (aberta ou fechada), percentual de poros, dimenséo e
formato dos poros, uniformidade e conectividade (MOCELLIN, 2012).

A técnica de producdo de poros via space holders ou também conhecida como
agente espacante tem sido utilizada é considerada simples de ser aplicada na producéo de
implantes porosos, pois sdo obtidos elevados niveis de porosidade e um melhor controle
sobre 0os mesmos (BOMFIM, 2014; NOURI et al., 2010).

Essa técnica ja tem sido utilizada com titanio, com aplicacdo em implantes.
Wenjuan et al. (2009) ilustram um quadro com etapas a serem seguidas para a fabricacéo

de pecas através da metalurgia do p6 com o uso de space holders (Figura 3).

Figura 3: Etapas para fabricacdo de implantes a partir da metalurgia do p6 com o uso de

space holders

Ajuste de tamanho Mistura dos
Space Holder > do agente componentes —> Compactagio
espargante P
Y
Tratamento
P6 de titanio | —»|  Mistura com Sinterizagio | _ tSmicopara
aglutinante remogao de space
hoiders

Fonte: Wenjuan et al., 2009
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A literatura expde diferentes tipos de space holders, como polimeros naturais
(GOIA, 2013), bicarbonato de amdnio (LAPTEV & BRAM, 2015; MOREIRA, 2013),
cloreto de sodio (NOVAK et al., 2012; TORRES et al., 2014), carbamida (WENJUAN
et al. 2009), ureia (VASCONCELLOS et al., 2012), sacarose (JAKUBOWICZ et al.,
2013), magnésio (ESEN & BOR, 2007), entre outros. Cada componente exige um

processo unico de pré-sinterizacdo para a sua remocao.

O uso da técnica space holders é considerada um meétodo recente para obter
porosidade e homogeneidade quando sdo fabricadas estruturas via metalurgia do po
(TORRES et al., 2014).

3.4 Metalurgia do pé

A metalurgia do p6é (MP) teve inicio por volta de 1920, na necessidade de se
trabalhar com metais de alto ponto de fusdo, como tungsténio (Tt = 3400 °C) e molibdénio
(Tf = 2620 °C). Pois ainda ndo existiam equipamentos de fundicdo para suportar
temperaturas tdo altas (LOURENCO, 2014).

Esse processo de fabricacdo é um significativo ramo da metalurgia que engloba a
producdo de partes e pecas, a partir de p0s, através da compactacdo e sinterizacdo.
Consiste na prensagem do p6 metalico na forma desejada, seguida por aquecimento a

elevada temperatura, abaixo do seu ponto de fusédo (KLAR, 2005).

Varios fatores influenciam a resisténcia mecanica de pecas produzidas via MP,
enfatizando as condic¢des de processamento, como: 0 método utilizado na obtencdo dos
pos, a pressao aplicada na producdo dos compactos a verde, a temperatura, tempo e
atmosfera de sinterizacdo (PARK et al., 2015).

O processo de metalurgia do p6 baseia-se na obtencdo de pd metalico e sua
transformacdo por meio de etapas importantes, como compactacdo e tratamento de
sinterizacdo em temperaturas abaixo do ponto de fusdo do material, resultando em
produtos de alta precisdo e propriedades desejadas (ASM Handbook, 2000,
TRUMMLER, OBERACKER, 1993).

Essa rota de fabricacdo tem inUmeras vantagens, comparadas a outras técnicas

convencionais.

28



Tabela 4: Vantagens e desvantagens da rota da metalurgia do pé

Auséncia de fase liquida; producédo de ligas com alto ponto de fusdo; menor
desperdicio de matéria prima; menor custo em producdo de larga escala;

Vantagen x . . -
antagens confeccdo de pecas com geometrias complexas; melhor qualidade superficial
das pecas acabadas.
Alto custo para producédo de baixa escala; alto custo inicial (obtencdo de
Desvantagens

maquinario).

Fonte: Bolzoni et al., 2016

H& dois métodos basicos pelos quais a metalurgia do p6 ocorre: convencional
(MPC) e moldagem de p6s metalicos por injecdo (MIM) (SOUZA, 2009). A principal
diferenca entre as pecgas produzidas por MPC e MIM é a magnitude da pressdo na etapa
de compactacdo, na moldagem de pos por injecdo é muito maior (SCHWANKE, 2000).

Este trabalho concentrou-se e utilizou a metalurgia do p6 convencional (MPC).
O processo de MPC possui as seguintes etapas (MARTINS, 2010):

1°.  Obtencdo dos pos por processos especificos;

2°.  Mistura dos pds para conferir homogeneidade a peca;

3% Compressdo da mistura, extracdo da peca;

4°  Sinterizacdo da peca;

5°.  Dependendo do caso, a pega passa por um processo complementar para
melhorar as tolerancias (calibragem) e propriedades (tratamento térmico).

Também resumidas na Figura 4.

Figura 4: Rota da metalurgia do p6 convencional simplificada
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Fonte: Martins, 2010
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3.4.1 Obtencao dos pos

Geralmente esta é a primeira parte do processo. Existem alguns métodos onde é
possivel a producdo dos pos, como por exemplo, atomizacdo a dgua e gas, moagem,
mechanical alloying, eletrolise e métodos quimicos, abrangendo a reducdo de 6xidos,
entre outros (TRUDEL, 1998; SURYANARAYANA et al., 2001).

3.4.2 Mistura

Etapa em que a producdo da liga desejada é feita, promovendo a homogeneizagdo
da matéria prima. Misturadores préprios para metalurgia do pé podem ser utilizados (em
“V” ou “Y”), ou ainda um moinho de esferas. Em alguns casos é comum a adi¢do de um
lubrificante especifico, para diminuir o atrito entre as particulas de p6, assim como o atrito
destas com o ferramental (SALGADO, 2002).

3.4.3 Compactacao

Compactacdo ou prensagem € a etapa do processo no qual o pé é prensado dentro
de uma matriz rigida, sob acdo de determinacdo pressdo, com o objetivo de unir as
particulas em determinado formato. A etapa de compactacdo inclui inicialmente o
preenchimento da matriz com o po, sequido da aplicacdo da pressdo e por ultimo a
remocao da peca do interior da matriz (BAJPAI et al., 2015).

O processo de compactacdo gera um rearranjo e deformacdes das particulas,
levando a criar ligagdes intergranulares (OLIVEIRA, 2008).

Tendo em vista 0 processo, 0s principais objetivos da prensagem sdo: a
consolidacdo do p6 em formato predeterminado, a diminuicdo dos efeitos de variacédo
dimensional na préxima etapa (sinterizacdo), e atingir o nivel de porosidade desejada
(OLIVEIRA, 2008).

Prensagem uniaxial, prensagem isostatica a quente e prensagem isostatica a frio
sdo os principais métodos de prensagem empregados. Eles se diferenciam quanto ao modo
como a pressao é aplicada, o meio de prensagem, a matriz de compactacgéo e a temperatura
durante o processo. Cada um desses métodos é indicado para determinada aplicacdo (GU
et al., 2006).
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A mais utilizada, tanto na industria quanto em pesquisa, é a prensagem uniaxial.
Isto ocorre devido ao seu baixo custo, facilidade de operacdo e bom rendimento de
producdo. Na compactagdo uniaxial, o material em po € inserido na matriz rigida,
sofrendo em seguida a aplicacdo de uma carga uniaxial (unidirecional ou bidirecional),
Figura 5, para compactar o po até que reduza ao maximo o tamanho e o volume dos poros
intergranulares, que acontece por deslizamento das particulas através da deformacéo
plastica. Assim, o material atinge resisténcia mecénica a verde suficiente, através do
maior empacotamento entre as particulas (maior densidade a verde), para que seja
posteriormente tratado termicamente (KUFFNER, 2018).

Figura 5: A) Gradiente de presséo gerado na prensagem uniaxial. B) Esquema de

conformacéo por prensagem uniaxial unidirecional e bidirecional

A

>

- - i [ *
Gradiente de presséo aplicada nas Pressao uniaxial Pressdo uniaxial
regido do molde provocada pela unidirecional bidirecional
friccao entre as particulas e entre
estas e as paredes do molde B.1 B.2

Fonte: Amoros, 2001

A parte A da Figura 5 demonstra o efeito da pressdo uniaxial aplicada
unidirecionalmente (demonstrada na parte B, B.1), gradientes de densidade causados pela
distribuicéo irregular da pressdo, que pode levar a defeitos no compactado. A utilizacéo
de matrizes com dupla acdo dos pistbes de compressdo (parte B, B.2) fornece um
compactado com melhor distribuicdo de densidade, pois sao aplicadas pressdes iguais em

ambas as partes da matriz, o que diminui os gradientes de densidade (AMOROS, 2001).

Quando a densidade de um corpo a verde é tratada, implicitamente, a porosidade
do material também esta sendo exposta. Visto que uma é o inverso da outra. Quanto mais

denso é um material, menos poroso ele €. E o contrario também ¢ verdadeiro.
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A porosidade tem grande efeito sobre as propriedades mecanicas e fisicas de um
material e é bastante estudado. Este funciona como um concentrador de tensdo, e pode
desempenhar um importante papel na falha do material (SARTORI, 2015).

3.4.4 Sinterizacao

A sinterizacdo é um tratamento térmico geralmente utilizado em metais, podendo
ser aplicado a outros materiais como ceramicos ou compdsitos. Seu principal objetivo é

aumentar a resisténcia mecanica do material que anteriormente foi compactado.

De acordo com Raju e Yoon (2016), a resisténcia mecanica é alcancada na
sinterizacdo, pela difusdo atbmica. As particulas, em contato umas com as outras, e com
a alta temperatura do processo (geralmente 80% da temperatura de fusdo do material),

promovem uma ligacdo metalurgica entre si, a difusdo atdmica.

A alta temperatura normalmente confere a massa de po aglomerada as
propriedades fisicas e mecéanicas desejadas, pois 0 contato mutuo do material,
termicamente ativado, faz com que este adquira resisténcia mecanica. Em muitas
ocasides, consequentemente ha a eliminacdo dos espacos vazios existentes entre as
particulas, resultado em um corpo rigido e completa ou parcialmente denso (SILVA,
ALVES JUNIOR, 1998).

No processo de fabricacdo por metalurgia do po, a sinterizacdo é a Ultima etapa.
Esta ocorre em trés fases: aquecimento (inicial), manutencdo da temperatura
(intermediéria) e resfriamento (final). Inicialmente no pré-aquecimento ocorre a liberacéo
do lubrificante (que pode ou ndo ter sido usado da etapa de compactacao); em seguida,
na zona de sinterizacdo, onde a peca compactada € aquecida abaixo do ponto de fusdo do
material ou do componente de liga de maior concentracdo, inicia-se também o processo
de difusdo no estado solido; por Gltimo, tem-se a etapa de resfriamento, no qual o material

é levado a temperatura ambiente (FARIA, 2012).

Com esse tratamento térmico, que é a sinterizagdo, tem-se o objetivo de chegar ao
formato final desejado para a peca, atingindo as propriedades quimicas e mecanicas
através das ligacOes atdmicas entre as particulas vizinhas (ARNDT, 2002). O que gera a
contracdo volumétrica do material, levando a mudancas de massa, e variagdes na

densidade, além de mudancas nas dimensdes e na geometria do compactado.
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Basicamente existem dois tipos de sinterizacdo: a sinteriza¢éo por fase sélida e a
sinterizagdo por fase liquida. A forca motora para a ocorréncia de qualquer tipo de
sinterizacdo é a diminuigdo da energia livre superficial do conjunto de particulas, esta
diminuicdo ocorre por meio do desaparecimento da interface meterial/poro, que é
substituida pela interface material/material, quando a porosidade desaparece (BRITO et
al., 2007). Ambos os tipos de sinterizagdo sao capazes de densificar total ou parcialmente
a estrutura, sendo que com o primeiro tipo é possivel se obter uma estrutura com
porosidade controlada, enquanto que o fechamento total da porosidade pode ser obtido
através da sinterizacdo por fase liquida (SILVA, ALVES JUNIOR, 1998). O processo de
sinterizacdo por fase sélida é o mais utilizado, sendo a difusdo atbmica o0 mecanismo de

transporte de massa neste tipo de tratamento térmico.

3.4.5 Metalurgia do p6 em biomateriais

Os materiais que sdo produzidos pelo processo de fabricacdo da metalurgia do pé
tém superficie rugosa devido a concentracdo de poros que o préprio procedimento induz,
superior aqueles produzidos por processos de fundicdo convencionais, que em geral
apresentam superficie lisa. Para a aplicacdo que este trabalho estd direcionado isso €
vantajoso, visto que uma alta concentracdo de macroporos (100 a 800 um)
interconectados por microporos (< 10 pum), pode facilitar a biocompatibilidade, pois a
penetracdo dos fluidos corporais no material aumenta (LI et al., 2016).

A Figura 6 mostra uma micrografia de MEV de particulas de p6 do aco inoxidavel
AISI 316L. Ele, assim como os outros biomateriais metalicos, podem ser desenvolvidos
com superficies lisas ou rugosas, dependendo da aplicacdo. Em geral, aqueles produzidos
pelo processo de fundicdo convencional séo lisos, com porcentagem de poros muito
baixas. Por outro lado, os fabricados pela metalurgia do pé demonstram superficie aspera,
0 que é muito favordvel no caso de implantes. A superficie rugosa aumenta a
osteointegracdo, em consequéncia do crescimento de tecido 6sseo sobre a superficie do
implante sem que haja o crescimento de tecido fibroso no contato osso/implante. A
superficie aspera ou rugosa que materiais produzidos pela rota da metalurgia do po
possuem é de extrema importancia na osteointegracdo, devido a biocompatibilidade
gerada (ANDERSON et al., 2016; MILLERET et al., 2011; PALMAZ et al., 1999).

Segundo Henriques (2005), a metalurgia do po é uma rota de fabricacdo mais

viavel na obtencdo de componentes com estrutura porosa, cuja caracteristica € muito
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importante para a osseointegracdo de implantes. Além de que, através desse método é
possivel alcancar produtos de forma mais rapida e econémica do que por outros processos
de fabricacdo, além de minimizar os desperdicios, e produgdo de pegas com composi¢oes
quimicas especificas (SIKORA-JASINSKA et al., 2017).

Figura 6: Micrografia do p6 de aco AISI 316L

Fonte: Bonaldi, 2010

3.5 Conceitos estatisticos

A historia da qualidade relata que os conceitos estatisticos assumiram um papel
importante nas empresas e pesquisas. Segundo Chew (1957), a estatistica é a arte de

adquirir conhecimento através da coleta, analise e interpretacao das informacoes.

Os topicos a seguir tratam sucintamente de conceitos estatisticos que foram

utilizados no desenvolvimento deste projeto.

3.5.1 Teste de hipotese

Os testes estatisticos sdo regras de decisfes, vinculadas a um fenémeno da
populacdo, que nos possibilitam avaliar, com o auxilio de uma amostra, se determinadas
hipteses (suposi¢des, conjecturas, algo qualquer que um pesquisador esteja
estabelecendo) podem ser rejeitadas, ou ndo (BUSSAB, 1986).

Hipdteses estatisticas sdo suposi¢des ou afirmagdes que podem ser verdadeiras ou

ndo, referentes a uma ou mais populagdes. A veracidade ou falsidade de hipdteses
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estatisticas nunca é uma resposta exata, a menos que, se examine toda a populacéo, o que
é impraticivel na grande maioria das situacées (DOWNING, 1989).

Com isso, uma amostra aleatoria da populagdo é tomada, e com base nesta amostra
a hipotese € estabelecida, podendo ser verdadeira ou falsa. Em estatistica, trabalha-se com
dois tipos de hipoteses: hipotese nula e hipotese alternativa.

A hipoétese nula é a hipdtese de igualdade. Comumente, esta é formulada com o
objetivo de ser rejeitada. A rejeicdo desta envolve a aceitacdo da outra hipétese,
cognominada de alternativa. A hipétese alternativa € a definicdo operacional da hipotese
de pesquisa, a que se deseja comprovar (WONNACOTT, 1985).

Para a conclusdo da aceitacdo ou rejeicdo de determinada hipdtese, com base em
um conjunto de dados, faz-se uso de ferramentas objetivas que permitem decidir sobre a
veracidade ou falsidade de tal hipdtese. A ferramenta utilizada nesta pesquisa foi o valor
do p-value.

Para 0 caso em questdo, o Teste para 1 Variancia sera utilizado. Este € usado para
estimar a variancia ou o desvio padrdo de uma populagéo e para comparar o valor a um
valor referencial. Empregando esta analise € possivel determinar se o desvio padrao difere
do valor hipotético especificado (Support Minitab, 2017).

O teste consiste na validacdo da hipo6tese nula ou da hipotese alternativa. Para
analisar essas hipoteses utiliza-se o valor de p-value, se este for maior do que 0,05 a
hipbtese nula € verdadeira, ja se p-value for menor ou igual a 0,05 a hipétese alternativa

¢ verdadeira.

3.5.2 DOE

DOE — Design of Experiment — ou, em portugués, Projeto de Experimento,
caracteriza-se por um teste ou uma série de testes onde sdo induzidas variacdes nos
parametros de entrada (inputs) do processo, sendo possivel identificar os efeitos nas
respostas ou nas variaveis de saida (outputs) (GALDAMEZ, 2002).

Segundo Montgomery (1991), técnicas de planejamento e analises de
experimentos séo utilizadas para melhorar as caracteristicas de qualidade dos produtos ou
processos de fabricacdo, reduzir o nimero de testes e otimizar o uso de recursos. Button

(2001), retrata mais detalhadamente a finalidade dessa técnica:
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Identificar as variaveis (fatores de controle) do processo que mais
influenciam nos parametros de resposta de interesse;

Atribuir valores as variaveis influentes do processo de modo que a
variabilidade da resposta de interesse seja minima ou que o valor do
resultado (paré@metro de qualidade) seja proximo do valor nominal;
Atribuir valores as varidveis influentes do processo de modo que o efeito

das variaveis ndo controlaveis seja reduzido.

Para esta pesquisa 0 uso do DOE teve como objetivo principal o primeiro ponto

citado acima: Identificar as variaveis (fatores de controle) do processo que mais

influenciam nos paréametros de resposta de interesse.

De acordo com Montgomery (1991), para investigar o efeito provocado por dois

ou mais fatores de controle, nas respostas de experimentos, € recomendado o uso de

técnicas classicas de planejamento, como: técnica de planejamento fatorial completo,

fatorial fracionado ou experimentos com pontos centrais.

Ainda é vélido apresentar dois importantes conceitos dentro deste assunto.

Variaveis de resposta: sdo as variaveis dependentes que apresentaram
resultados apds a realizacdo dos experimentos, a partir da modifica¢do dos
fatores de ajuste do processo. Podem existir uma ou mais variaveis de
resposta relevantes ( WERKEMA & AGUIAR, 1996).

Fatores de controle: sdo os parametros que podem ser alterados
deliberadamente no experimento. O objetivo é analisar o comportamento
das variaveis de resposta conforme a variacdo destes fatores. Podendo
assim, determinar os principais fatores de controle do processo (JURAN
etal., 1951; WERKEMA & AGUIAR, 1996).
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4. Materiais e Métodos

Nesta secao serdo apresentados os procedimentos desse trabalho, juntamente com

as técnicas e métodos utilizados. O fluxograma da Figura 7 traz um resumo do que sera

feito.
Figura 7: Fluxograma do procedimento experimental

Aquisi¢do da matéria Caracterizagio dos pos:

e lezi‘ ,] * Analise do tamanho de
0 ‘ 1960 LI-HOM ave particulas;
3 5 e MLEV.

® Cera polimérica.

Mistura em moinho de
alta energia

Densidade a verde

Densidade por Arquimedes;
Analise de Porosidade;
- » Anadlise da porosidade por
Sinterizagdo imagens:
¢ Ataque Quimico;
Analise Microscopica;
Ensaio de Microdureza.

e Ensaio de Dureza;
= Ensaio de
Compressio.

Ensaios Mecanicos

. . e Teste para |
Testes Estatisticos )  Varidncia;
*DOE.

Fonte: Autor
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4.1 Materiais

4.1.1 Aco Inoxidavel 316L

O aco inoxidavel AISI 316L utilizado foi cedido pela empresa Hoganas (Mogi das
Cruzes/SP), na forma de p6. O po foi obtido pelo processo de atomizacdo a gas com
morfologia esférica com granulometria controlada, conforme especificacdo do fabricante,
Tabela 5.

Tabela 5: Especificacdes do aco inox 316L fornecidas pelo fabricante

Cr - 16,59% | Ni — 12,98% | Si — 0,95% | P — 0,019% | Mn — 0,3% |

Composigdo Quimica
Mo —2,18% | C — 0,02% | S — 0,004% | Fe - bal

Densidade Aparente 2,2 glem?

Granulometria > 100 Mesh* — 46,5%

*100 mesh equivale a 149 pum.

4.1.2 Cera Poliolefinica

O agente porogénico utilizado nesta pesquisa foi uma cera polimérica, cera
poliolefinica, em forma de pd. Esta foi fornecida pela empresa MEGH® Ceras e Emulsdes
(S&o Paulo/SP). As especificacOes do fabricante estdo descritas na Tabela 6.

Tabela 6: Especificacdes da cera poliolefinica (agente porogénico) fornecidas pelo

fabricante
Aspecto a 25°C P6
Cor Branco a levemente amarelado
Ponto de fusdo 105°C - 120°C
Granulometria 8 um
Aplicacdo Técnica Tintas e vernizes
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4.2 Métodos

4.2.1 Caracterizacao dos Pds

Na caracterizacdo dos pds foram executados dois procedimentos: a analise dos
tamanhos de particulas, realizado no Laboratorio de Caracterizacdo Estrutural (LCE), da
Universidade Federal de Itajuba — Itajuba (MG) (UNIFEI), com o equipamento da marca
Microtrac, modelo Turbotrac (Figura 8); e a andlise da morfologia dos pds no
microscopio eletrdnico de varredura (MEV) da marca Carl Zeiss, modelo EVO MAL5,
também realizado no Laboratério de Caracterizacdo Estrutural, da UNIFEI/ MG (Figura
9).

Figura 8: Medidor de tamanho de particulas

Fonte: Site do LCE

Figura 9: Microscépio eletronico de varredura

Fonte: Site do LCE
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4.2.2 Preparo das Amostras
4.2.2.1 Mistura

Foram preparadas trés composi¢cdes do po de aco inoxidavel 316L com o pé da
cera poliolefinica para a mistura, alem dos testes realizados na amostra pura (sem o agente
porogénico), a fim de investigar a melhor relagdo entre as massas, cumprindo o objetivo

deste projeto. As proporc¢des utilizadas encontram-se na Tabela 7.

Tabela 7: Propor¢do das amostras

Aco Inox 316L 99% 97% 95%

Cera polimérica 1% 3% 5%

Ambos os materiais ja foram obtidos em forma de p6, com uma granulometria
(aco inoxidavel ~ 149 pum; cera polimérica = 8 pm), logo ndo foi necessario realizar o
processo de moagem. Portanto, 0 aco inox e a cera polimérica foram inicialmente
misturados manualmente em um almofariz, e em seguida misturados em um moinho

planetario de alta energia da marca Noah-Nuota, modelo NQM, conforme a Figura 10.

Figura 10: Moinho planetério de alta energia em funcionamento

3 w..mxmmmm

YANGIHOU NUOYA Im @

Fonte: Autor

40



As misturas foram inseridas juntamente com as esferas (diametros de 9, 7 e 6 mm)
em um jarro de aco inoxidavel, no suporte do moinho, com atmosfera inerte. A proporcéao
entre a massa do material e a massa das esferas foi de 1/6. A velocidade de rotagdo do
moinho foi ajustada para 150 rpm, por 30 minutos. Utilizou-se baixa rotacdo e baixo

tempo com a finalidade de misturar da matéria-prima.

4.2.2.2 Prensagem

Posteriormente foi realizada a prensagem uniaxial em uma prensa hidraulica da
marca Schulz 15T (Figura 11). Os corpos de prova foram confeccionados com carga de 5
toneladas-forga, que proporciona uma pressdo de compactacdo aproximadamente 990
MPa. A matriz usada foi de 8 mm de didmetro, e os corpos de prova (CP’s) destinados a
analise micrografica e microdureza pesaram, em po, 1,3 g cada enquanto que 0s

determinados para ensaios de dureza e compressdo pesaram em torno de 4,0 g cada.

Figura 11: Prensa hidraulica utilizada em funcionamento

Fonte: Autor

Ap0s a prensagem cada um dos corpos de prova foi pesado na balangada marca
Shimadzu AUY 220 (precisao de 0,0001g), e medido o didametro e altura com paquimetro

universal analégico Digimess (capacidade 150 mm e precisdo de 0,05 mm).
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4.2.3 Sinterizacao

Na rota da metalurgia do p6 o tratamento térmico de sinterizac¢do ocorre logo ap6s
a prensagem. Os CP’s foram submetidos a sinterizacdo em atmosfera inerte de Argonio
N5 (99,999% de pureza). O forno utilizado é da marca Nabertherm adaptado com um

tubo de alumina (Figura 12).

Figura 12: Forno utilizado adaptado com um tubo de alumina

Valvula que controla

lanta térmica
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Valvula co

Forno
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=

Fonte: Autor

Os parametros empregados no forno (Tabela 8) foram definidos tendo como base

artigos cientificos (JI et al., 2001).

O tratamento térmico de sinterizacdo foi realizado em seis rampas distintas
(Tabela 8), com um CP de cada percentual de adi¢do do agente porogénico (0, 1, 3 e 5%)
por vez. Contudo, para analisar a repetibilidade do processo, foi realizada a sinterizagédo

trés vezes para cada rampa.

Apo6s a etapa de sinterizacdo os CP’s foram pesados e medidos (com a mesma
balanca e paquimetro citados anteriormente), para o célculo da densidade a verde, e
densidade por Arquimedes. Para assim, selecionar as condi¢des de Maior Porosidade,

Porosidade Média e Menor Porosidade para as posteriores analises do trabalho.
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Tabela 8: Parametros da sinterizacéo utilizados

Taxa de Temperatura Tempo do Temperatura Tempo do
Rampa Aquecimento  do Patamar 1 Patamar 1 do Patamar 2 Patamar 2
[°C/min] [°C] [min] [°C] [min]
1 5 400 30 1200 120
2 10 500 45 1200 120
3 5 400 30 1250 90
4 10 500 45 1250 90
5 5 400 30 1290 60
6 10 500 45 1290 60

4.2.4 Densidade

Para determinagdo da densidade do material sinterizado foram feitos os calculos
das densidades a verde, e das densidades com base no principio de Arquimedes. E
possivel calibrar a balanca da marca Shimadzu AUY 220 para exibir a densidade por

Arquimedes a partir da densidade da agua, e do peso molhado do CP.

A densidade a verde foi calculada com base na Equagé&o 1:

pv = % = ﬁ [g/cm®] (1)
)

Onde,
m: Massa do CP [g]
v:  Volume do CP [cm?]
d: Didmetro do CP [mm]
h:  Altura do CP [mm]

Para a medida da densidade por Arquimedes os corpos de prova ficaram imersos
em agua destilada por no minimo 24 horas. A massa Umida foi medida e em seguida a
densidade exibida, com base na densidade da 4gua de 0,9971 g/cm?®, para a temperatura

de 25°C da mesma. O ensaio de Arquimedes teve como base a norma ASTM C20-00.
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4.2.5 Preparo Metalogréfica

Dentro do preparo metalografico estdo incluidos os seguintes procedimentos:

embutimento, lixamento e polimento.

Foi realizado o embutimento a quente. O equipamento utilizado foi uma
embutidora da marca Arotec, modelo PRE 30Q. Na maioria das amostras foi utilizado o
baquelite preto para o embutimento, mas em outras foi usada a resina acrilica da marca
Teclago, ambas com a mesma finalidade. A escolha de qual baquelite usar dependeu da

disponibilidade das mesmas no laboratorio.

Em seguida, os CP’s foram lixados em uma lixadeira automatica da marca Arotec,

modelo Aropol 2V. Foram utilizadas lixas de grana 100, 400, 800 e 1200, nessa ordem.

E por ultimo, o polimento foi executado em uma politriz automética da marca
Alied (Figura 13). Utilizou-se alumina (Al203) de 0,3 pm como substancia abrasiva do

polimento.

Figura 13: Politriz automatica utilizada

Fonte: Autor

Durante e apds o polimento as amostras foram devidamente lavadas e secas para

acompanhamento do processo em microscépio éptico (MO).
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4.2.6 Analise de Porosidade

Até essa etapa da metodologia todos 0s corpos de prova passaram pelos mesmos
procedimentos. A partir dos resultados dessa analise foram selecionadas as condigdes que
foram estudadas nos préximos passos: Maior Porosidade, Porosidade Média, Menor
Porosidade e Condicao Pura.

Essa analise foi realizada em um microscdpio 6ptico marca Olympus, modelo
BX41M, no Laboratério de Metalurgia e Materiais (LMM) da UNIFEI, em conjunto com
0 software computacional Stream Basics. Foram realizadas cinco imagens em cada

amostra (4 nas bordas e 1 no centro), com o aumento de 100 vezes.

4.2.7 Analise da Porosidade por Imagens

Essa etapa foi realizada nas condi¢des de Maior e Menor Porosidade, para que
fosse possivel visualizar o caminho dos poros no interior da amostra. Ela consistiu em

fazer uma endentacdo na amostra, com o microdurémetro, com forca de 2,94N.

Em seguida foram realizados sucessivos polimentos na politriz automatica, de 1
minuto cada. Apds cada minuto de polimento a amostra era devidamente lavada e seca, e
em seguida era feita uma imagem, usando sempre a endentacdo como referencial. O
namero de micrografias para as amostras foi variavel, visto que foram feitas imagens até
que a endentagdo sumisse. A Tabela 9 resume os parametros utilizados na politriz para

esse procedimento.

Tabela 9: Pardmetros da politriz automatica na analise da porosidade por imagens

Rotacdes (RPM) 70
Forca (N) 43
Tempo do ciclo (min) 1

Fonte: Autor

4.2.8 Ataque Quimico

Para revelar e constatar o comportamento microestrutural da amostra foi realizado

0 ataque quimico. Como o Unico material presente em todas as amostras é 0 ago
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inoxidavel 316L, pois a cera polimérica foi volatilizada no forno, a microestrutura de
todas as amostras é semelhante. Por isso, para o ataque e visualizagdo da microestrutura,
foi selecionada a amostra que apresentou menor porosidade percentual, logo uma amostra
pura, pois quanto menos poros, maior é a superficie microestrutural aparente.

O ataque realizado foi o eletrolitico com acido oxalico (concentracdo de 10% em
agua destilada), com 5V. O tempo de ataque foi de 80 segundos. A fonte de alimentagéo

utilizada é da marca Icel Manaus, modelo PS — 4000.

Figura 14: Fonte de alimentacdo utilizada no ataque eletrolitico

Fonte: Autor

4.2.9 Analise Microscopica

A analise microscépica, assim como a analise de porosidade, foi realizada no
microscopio 6ptico marca Olympus, modelo BX41M, no Laboratério de Metalurgia e
Materiais (LMM) da UNIFEI (Figura 15), em conjunto com o software computacional
Stream Basics para a obtencdo das micrografias. Os aumentos utilizados para obtencédo
das imagens foram 50X, 100 X e 200X.

Atraves das imagens pode ser observado se a sinterizagdo foi eficaz, ou seja, se

houve ou ndo difusdo entre as particulas.
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Figura 15: Microscpio Optico utilizado

Fonte: Autor

4.2.10 Ensaios Mecanicos

Foram realizados trés ensaios mecanicos, ensaio de microdureza, ensaio de dureza

e ensaio de compressdo nas amostras selecionadas.

4.2.10.1 Microdureza

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado nos CP’s selecionados dentro das
condicGes pré-estabelecidas na analise de porosidade. Em cada corpo de prova analisado
foram feitas 20 medidas de microdureza, com forca de 1,96 N. O ensaio foi realizado de
acordo com as normas ASTM E92 e ASTM E384.

O equipamento utilizado é um Microdurdbmetro da marca Beijing TIME High
Technology Ltda, modelo TH712, também disponivel do LMM (UNIFEI) (Figura 16).
Para as medidas a superficie da amostra deve estar polida, conforme a norma ASTM
1327-99.
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Figura 16: Microdurémetro utilizado

Fonte: Autor

4.2.10.2 Dureza

O ensaio de dureza realizado foi o de dureza Vickers. Contudo, na condigdo de
maior porosidade (5% de cera polimérica adicionada) nao foi possivel realizar o ensaio,
pois 0 material ndo suportou as cargas, devido a expressiva presenca de poros (vazios), o
que diminui drasticamente a resisténcia a deformacédo plastica. A Tabela 10 resume 0s

ensaios de dureza, e as respectivas cargas utilizadas.

Tabela 10: Ensaios de dureza realizados com as respectivas cargas

Condicéo Ensaio de Dureza Pré Carga Carga
Menor HV - 5Kg

Porosidade

Porosidade HV - 5 Kg
Média
Maior Néo foi possivel realizar o ensaio

Porosidade

4.2.10.3 Compressao

Foram realizados seis ensaios de compresséo para cada uma das condi¢des. Como

ja foi dito anteriormente, os CP’s pesaram aproximadamente 4,0g, e as dimensdes, assim
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como o0s parametros do ensaio ocorreram segundo a norma ASTM E9. Estes ensaios
foram realizados no laboratorio de ensaios destrutivos e ndo destrutivos da UNIFEI e o
equipamento utilizado foi a M&quina Universal de Ensaios Instron 8801 (Figura 17) com

capacidade maxima de 10 toneladas de carga.

Figura 17: Equipamento utilizado para ensaio de compressao

Fonte: Autor

4.2.11 Testes Estatisticos

4.2.11.1 Teste para 1 Variancia

O Teste para 1 variancia foi utilizado para analise da homogeneidade dos poros
nas microestruturas em cada um dos casos de adi¢do do agente porogénico. Ele foi
realizado com base nos dados obtidos para porosidade na andlise do software

computacional Stream Basics (Topico 4.2.6).
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4.2.11.2 DOE

Com o objetivo de visualizar estatisticamente os fatores que mais influenciaram
nos percentuais de porosidade obtidos, dentre os parametros utilizados, utilizou-se Design
of Experiments (DOE). Assim como no teste anterior, os dados utilizados para esta anélise
foram os obtidos através do software computacional Stream Basics (Topico 4.2.6).
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5. Resultados e Discussao

5.1 Caracterizacao dos pos

5.1.1 Aco Inoxidéavel 316L

A Figura 18 revela a micrografia do pé do ago inoxidavel 316L como recebido.
Pode ser notado que ha predominancia de particulas com morfologia de volume irregular,

e tamanho variando entre 20 e 300 pm.

Figura 18: Micrografias obtidas no MEV do ago inoxidavel 316L

B . & N
s ¥ §

-

. e ]
Signal El wWD= 14 mm
EHT = 20.00 kV LME-DEMAR-EEL-USP

100pm Inox 316L Mag= 100X

Fonte: Autor

A Figura 19 mostra o resultado obtido no ensaio de granulometria para o ago
inoxidavel 316L, o grafico gerado apresenta a relacdo de tamanho de particula e o
percentual volumétrico. A curva é um histograma assimétrico unimodal, com pequena
porcentagem de particulas na faixa de 10 — 50 um, e a maior concentracdo entre 90 e 300

um.
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Figura 19: Gréfico de tamanho de particulas do aco inoxidavel 316L
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Fonte: Autor

A Tabela 11 expde os resultados de granulometria obtidos para o aco inoxidavel
316L.

Tabela 11: Relacdo entre o tamanho das particulas e o volume (%) para o a¢o inoxidavel
316L

Diametro da particula (um)  Percentual volumétrico de particulas (%0)

176,00 98,60

10,73 1,40

E observado que o maior volume percentual se situa na faixa do tamanho de
particulas entre 90 e 300 um, pois 98,6% das particulas estdo com didmetro de didametro
de 176 pm. Os outros 1,4% de particulas tém 10,73 um de diametro, valor este que esta
dentro da faixa citada em observacdo ao grafico, 10 — 50 um.

5.1.2 Agente Porogénico

As caracterizacOes para o agente porogénico foram as mesmas realizadas para o
aco inoxidavel.
Na Figura 20 pode ser observada a morfologia das particulas. Estas caracterizam-

se por apresentar volume irregular, tamanho variando de 3 a 11 um e aglomeragdes. Os
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pontos claros na imagem sdo consequéncias da metalizacdo com ouro realizada no

material antes da analise em MEV.

Figura 20: Micrografias obtidas no MEV do agente porogénico; a) aumento de 1500X;

b) aumento de 5000X.
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Fonte: Autor

A Figura 21 exibe o resultado obtido no ensaio de granulometria para o agente

porogénico, o grafico tamanho de particula versus percentual volumétrico. A curva obtida

também € um histograma assimétrico unimodal, tem-se a maior concentracdo de

particulas por volta de 10 um de tamanho, e a menor na faixa de 2 — 5 pm.

Figura 21: Grafico de granulometria do agente porogénico
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A Tabela 12 expbe os resultados de granulometria obtidos para o agente

porogénico.

Tabela 12: Relacdo entre o tamanho das particulas e o volume (%) em que elas

aparecem para 0 agente porogénico

Diametro da particula (um)  Percentual volumétrico de particulas (%0)

10,74 94,60

3,06 5,40

Observa-se que os resultados vistos na tabela condizem com o que foi visto no
gréfico (Figura 21), 94,60% sendo o maior volume percentual de particulas, apresenta
diametro de 10,74 pm, e 5,40% representa diametros particulares de 3,06 um.

Comparando os resultados dos tamanhos de particulas do aco inoxidavel 316L e
do agente porogénico é possivel visualizar que 0 aco inox 316L é 93,9% maior em relacdo

ao agente porogeénico.

5.2 Densidade e porosidade

Ap0s as analises dos materiais percursores, foi feita a adicdo do agente porogénico
no aco inoxidavel 316L nas concentracBes de 1, 3 e 5%, em seguida foram misturados,
compactados e sinterizados. Apo6s as etapas de compactacdo e sinterizacdo foram
medidos a densidade e o percentual poroso das amostras.

A densidade e a porosidade de uma amostra sdo grandezas inversamente
proporcionais. Os topicos a seguir tratardo os resultados obtidos para essas duas

propriedades.

5.2.1 Densidade

Foram calculadas as densidades a verde (apds a compactagéo) e pos a sinterizacao,
pela técnica de Arquimedes. A Tabela 13 apresenta as médias e 0s desvios padrdo dos

resultados.
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Tabela 13: Resultados obtidos para densidades [g/cm®] a verde e pds sinterizagio

A verde Pos sinterizacgao
Média DesvPad Média DesvPad
Puro 6,76 0,11 6,80 0,39
1% 6,62 0,04 6,65 0,35
3% 6,16 0,05 6,17 0,33
5% 5,67 0,07 5,72 0,31

Observa-se que os valores obtidos sdo coerentes entre si. Comparando os valores
obtidos na densidade a verde e pés sinterizacao, eles néo tiveram diferencas significativas,
pois 0s poros gerados no interior do material mantiveram as particulas distantes,
dificultando a difuséo entre elas. Com o aumento do percentual de agente porogénico
adicionado se nota diminuicdo na densidade.

A densidade do aco inoxidavel 316L proveniente do processo de fundicédo é de 7,9
— 8,0 g/lcm® (AMANOV et al., 2017). Com os valores obtidos, foram calculadas as
densificacdes para cada caso de adi¢cdo do agente porogénico. Na Tabela 14 observa-se
esses resultados.

Tabela 14: Densificacdo para cada adi¢cdo de agente porogénico

Puro 84,73%
1% 82,94%
3% 77,01%
5% 71,16%

Quanto maior a adicdo de agente porogénico, menor é a densidade final da
amostra, visto que ha o aumento de porosidade.

Comparando a densidade do inox 316L sem a adi¢do de agente porogénico e com
5% em peso, verifica-se uma variacdo de 13,57% o que certamente influenciara em suas

propriedades mecanicas.

5.2.2 Porosidade

A porosidade das amostras foi analisada ap0s o tratamento térmico de

sinterizagdo. A andlise da porosidade é feita por imagens, em cada imagem foram
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medidos os percentuais porosos de 5 regifes. E depois a porosidade média da amostra é
encontrada.

Os resultados obtidos na porosidade foram os instrumentos classificatorios para
0S passos seguintes do estudo. A partir deles que as condi¢cdes de Maior Porosidade,
Porosidade Média e Menor Porosidade foram selecionadas.

Lembrando que dentro do objetivo do trabalho deseja-se aumentar a porosidade
do aco inoxidavel 316L com a adicao de agente porogénico, as condi¢des serdo escolhidas
de acordo com o grau de porosidade.

O maior valor, o valor médio e 0o menor valor encontrados para a porosidade estdo
na Tabela 15, referenciando a rampa de sinterizacédo utilizada em cada caso e o percentual
de agente porogénico.

Tabela 15: CondicGes selecionadas para sequéncia da pesquisa

Condicao Adicéo de agente Rampa de % Porosidade
porogénico sinterizagdo
Maior 0
Porosidade 5% 1 37,50
PO,(/‘I’Z;‘?:de 3% 6 22,48
Menor 0
Porosidade 1% 5 13,45

O percentual poroso nas condigdes esta diretamente relacionado com a quantidade
de agente porogénico na mistura, ja que a pressdo de compactagdo de todos os CP’s foi a
mesma.

A Figura 22 sdo micrografias obtidas na analise de porosidade. A Figura 22 (a) é
a condicdo de Maior Porosidade, sinterizada a 1200°C por 120 minutos e taxa de
aquecimento de 5°C/min, a Figura 22 (b) é a condicdo de Porosidade Média, sinterizada
a 1290°C por 60 minutos e taxa de aquecimento de 10°C/min, e a Figura 22 (c) € a
condicdo de Menor porosidade, sinterizada a 1290°C por 60 minutos e taxa de
aquecimento de 5°C/min.

Nas micrografias a regido clara representa a particula de aco inoxidavel 316L, e a
regido escura sio os poros. E possivel observar nas imagens como a condicio de Maior
Porosidade apresentou poros maiores em tamanho, assim como em maior quantidade, e a
Menor Porosidade apresentou poros menores e em menor quantidade. Estando a condi¢ao

de Porosidade Média entre estas.
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Baseada nas caracteristicas microestruturais, de conectividade entre as particulas
do p6 do aco inoxidavel 316L, pode-se observar o inicio do processo de difusdo (circulado
em vermelho nas micrografias). E possivel notar que na condi¢do de Menor Porosidade
(Figura 22 (c)), foi onde ocorreu de forma mais eficaz, pois com menos vazios na
microestrutura, maior a proximidade entre as particulas, o que facilita a difusdo, ja que

esta depende do contato entre as mesmas.

Figura 22: Micrografias das condic¢des, aumento de 50X; a) Maior Porosidade; b)

Porosidade Média; ¢) Menor Porosidade.

Fonte: Autor

Observando as micrografias da Figura 22 ndo se pode afirmar ao certo se a
distribuicdo de poros é homogénea ou ndo nas trés condi¢es. No Tépico 5.3.1 isto sera
analisado com ferramentas estatisticas, o que garante maior confiabilidade de resultados
ja que inclui todos os dados obtidos na analise.

Além do percentual poroso, ainda é possivel obter o tamanho do didmetro do
maior poro em cada condicao (Tabela 16). Segundo Fonseca (2011), um biomaterial deve

ter poros com no minimo 100 pum de didmetro, para uma eficaz osteointegracdo. Como
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observado na Tabela 16, em todas as condi¢Ges foram obtidos poros com o tamanho

exigido na literatura.

Tabela 16: Didametro do maior poro em cada condicéao

Condicéo Diadmetro do Maior Poro (um)

Maior
Porosidade 496,10
Porosidade
Média 302,37
Menor
Porosidade 170,19

Entretanto, os resultados obtidos para os didmetros do maior poro nas condigdes
de maior, menor e média porosidade podem ser considerados suficientes para estimar o
tamanho dos poros em cada condicdo, se a distribuicdo de poros for homogénea na

microestrutura, o que serd analisado no Tépico 5.3.1.

5.3 Testes estatisticos

A fim de garantir maior confiabilidade nas analises da distribuicdo dos poros nas
microestruturas e no fator de maior relevancia nos percentuais porosos obtidos, foram

realizados testes estatisticos.

5.3.1 Teste Estatistico — Teste para 1 Variancia

O Teste para 1 variancia foi utilizado para analise da homogeneidade dos poros
nas microestruturas em cada um dos casos da adi¢do do agente porogénico.

Pode-se dizer que observar visualmente a distribui¢do dos poros nas imagens ndo
é o suficiente. Para garantir a veracidade dessa afirmacdo foi utilizado o Teste para 1
Variancia do software estatistico Minitab®.

Para este teste foi especificado o desvio padrdo igual a 3, como hipotese nula,

como parametro de homogeneidade dos poros, ¢ = 3, e desvio padrdo maior do que 3

como hipotese alternativa, o > 3.
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Com os dados obtidos para o percentual poroso nas condi¢des de 1, 3 e 5% de
adicdo do agente porogénico, classificadas como condicGes de Menor Porosidade,
Porosidade Média e Maior Porosidade respectivamente, estes foram adicionados ao

Minitab, que realizou o teste selecionado e forneceu o resultado resumido na Tabela 17.

Tabela 17: Resumo do resultado obtido no Teste para 1 variancia

Condicédo P - value
Maior Porosidade 0,000
Porosidade Média 0,057
Menor Porosidade 0,426

A partir dos valores encontrados para os p-value a homogeneidade em cada um
dos casos é analisada.

Para este teste o erro de significancia é do tipo I, ou seja 5%, logo, se o p-value
for maior que 0,05 a hipétese nula, que foi admitida como parametro para a execu¢édo do
teste, de que a distribuicdo é homogénea é verdadeira. Portanto, se este valor for menor

que 0,05, a hipdtese alternativa é verdadeira, logo distribuicdo ndo homogénea. Em

sintese:

—  Condicédo de Maior Porosidade: p-value < 0,05 — distribui¢do de poros ndo
homogénea;

—  Condicdo de Porosidade Média: p-value > 0,05 — distribuicdo de poros
homogénea;

—  Condicdo de Menor Porosidade: p-value > 0,05 — distribuicdo de poros
homogénea.

E desejavel que a distribuicdo de poros seja homogénea para que os efeitos da
porosidade na microestrutura do material seja 0 mesmo ao longo de um corpo onde este

material sera aplicado.

5.3.2 Teste Estatistico — DOE

Para avaliar estatisticamente os fatores que mais influenciaram no percentual de

porosidade, utilizou-se Design of Experiments (DOE).
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Como visto na Tabela 8 os parametros envolvidos no processo de sinterizacdo sao:
percentual (%) de agente porogénico, taxa de aquecimento, temperatura do 1° patamar,
tempo do 1° patamar, temperatura do 2° patamar e tempo do 2° patamar. A Figura 23
mostra os efeitos de cada um desses parametros nos valores percentuais de porosidade
obtidos.

Figura 23: Efeito de cada parametro nos valores percentuais de porosidade

Principais Efeitos do % Porosidade

% Ag. Porogenico Taxa de Aquecimento Temp. 1 Patamar Tempo 1Patamar Temp. 2 Patamar Tempo 2 Patamar

1 3 5 5 10 400 500 30 45 1200 1250 1290 60 90 120

Média do % Porosidade

A caixa cinza representa um termo que ndo influencia no modelo.

Fonte: Autor

O resultado do teste exibe a nota de que “A caixa cinza representa um termo que
néo influencia no modelo.”. O Unico pardmetro que traz relevancia significativa para o
resultado do percentual de porosidade nas amostras é a quantidade de agente porogénico
adicionado.

A resposta obtida ja era esperada, visto que a adicdo de 5% de adicdo apresenta
maior percentual poroso, seguida por 3% e por ultimo, 1% (vide as linhas tracejadas em
vermelho na Figura 23).

Ainda pode ser observado na Figura 23 que os parametros temperatura do segundo
patamar (Temp. 2 Patamar) e tempo do segundo patamar (Tempo 2 Patamar) tem os tracos
mais inclinados, o que significa maior influéncia nos resultados obtidos, diferente do que
acontece nos outros parametros, que tem os tragos aproximando-se de uma reta
horizontal. Dentro ainda dessa observacao pode-se dizer que a temperatura de 1200°C no
patamar 2 (vide as linhas tracejadas em verde na Figura 23) teve mais influéncia do que
as outras temperaturas utilizadas nesse parametro, assim como o tempo de sinterizacao 2
de 120 minutos (vide as linhas tracejadas em laranja na Figura 23) também teve mais

relevancia para o percentual poroso do que os de 60 e 90 minutos.
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A partir dos resultados anteriores ainda foi realizado o teste de interacdo desses
trés parametros relevantes, % Ag. Porogénico, Temp. 2 Patamar e Tempo 2 Patamar,
ilustrado na Figura 24.

Figura 24: Interacdo dos principais efeitos obtidos pelo DOE para o aumento de

porosidade no material

Principais Efeitos do % Porosidade
Interagoes
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% Ag. Poroge Temp. 2 Pata
Os termos exibidos ndo estdo no modelo.

Fonte: Autor

De acordo com o software as caixas cinzas apontam que nenhuma das interacfes
é relevante para 0s percentuais de porosidade obtidos nesta pesquisa. Isto significa que a
analise da mutualidade dos parametros em questdo, ndo tiveram influéncias simultaneas
nos resultados de porosidade.

No entanto, o Unico parametro significativamente relevante nos resultados do
aumento do percentual de poros no interior de um material é a quantidade de agente

porogénico adicionado na mistura. Dito isto, ndo foram necessarios mais experimentos.

5.4 Microestrutura

A matriz de todas as condi¢des é a mesma, pois em todos 0s casos se trata do aco
inoxidavel AISI 316L, e a cera polimérica volatiza no tratamento térmico de sinterizac&o,

logo ela ndo altera a microestrutura do material. Portanto, para analise microestrutural
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utilizou-se uma amostra na condicdo pura, devido a menor presenca de poros comparada
as outras condicdes estudadas.

Ap0s o0 ataque quimico o0 acgo inox revelou sua microestrutura austenitica, como
descrito por LAGO et al. (2017). O ataque foi eletrolitico com acido oxalico por 80
segundos.

A micrografia na Figura 25 demostra a matriz austenitica do aco inox em sua
condig&o pura (sem adicdo de agente porogénico), sinterizado a 1250°C. A microestrutura
revela maclas de recozimento, provenientes do tratamento térmico de sinterizacdo. As
particulas apresentam formas arredondadas, devido ao processo de fabricacdo do po6 por

atomizacao.

Figura 25: Micrografia do aco inoxidavel 316L puro sinterizado a 1250°C; aumento de

Fonte: Autor

5.5 Analise Interna da Porosidade

Sendo a porosidade o centro dessa pesquisa, foi realizada uma investigacao
diferencial no comportamento desta, denominada Anélise Interna da Porosidade. Esta
andlise foi realizada atraves de imagens, do software ImageJ.

Para a andlise interna dos poros foi realizado o polimento das amostras, e as

imagens foram capturadas por uma camera digital acoplada ao microscopio 6tico.

62



Neste estudo foram selecionadas amostras das condi¢fes de maior e menor
porosidade. As imagens obtidas apds cada polimento foram sobrepostas no software, e
trés tipos de andlises foram feitas apOs a sobreposicdo, analise superficial, anélise
volumétrica e andlise de perfil cortado.

Na Figura 26, representacdo da condicdo de Maior Porosidade. Nota-se que em
cada uma das imagens apresentadas 0s poros se destacam de uma cor, na imagem a) 0s
poros sdo escuros, enquanto as particulas sdo brancas; na imagem b) os poros séo laranjas
com uma textura mais escura, ao passo que as particulas sdo laranjas claras com o fundo
azulado; e por ultimo, na imagem c) 0s poros sdo azuis, e as particulas sao alaranjadas.

Na imagem a) hé o destaque na regido onde foi feita a endentacao para ser possivel
a captura das imagens no mesmo local. Nas outras imagens é possivel perceber, ao longo
do polimento, um afunilamento dessa marca.

Em c), na regido onde foi feito o corte, percebe-se o caminho de alguns poros. Por
conseguinte, pode ser dito que o percentual poroso demostrado na superficie
anteriormente, ocorre ao longo de toda a amostra.

Com o comportamento poroso sendo repetido na microestrutura do material, é
pertinente dizer, que as propriedades do material, ligadas a porosidade, conhecidas
através da superficie, irdo ser préximas ou iguais, no interior do mesmo.

Na Figura 27 tem-se a representacdo da condi¢do de Menor Porosidade. Como
aconteceu na melhor condicdo, os poros se destacam em cores diferentes em cada
imagem. Na imagem a) 0s poros sdo azuis claros, enquanto as particulas sdo azuis um
pouco mais escuras, nesta imagem a endentacao foi destacada; na imagem b) os poros sao
laranjas com uma textura mais escura, ao passo que as particulas sdo laranjas claras; e na
imagem c) 0s poros sdo azuis, e as particulas sao alaranjadas.

Pode ser observado na Figura 27 significativa diminuicdo das regifes porosas,
quando comparada a Figura 26. Mas a mesma analise que feita anteriormente vale para
este caso, 0 comportamento poroso observado na superficie do material se repete no
interior da amostra, portanto as propriedades relacionadas a porosidade conhecidas

através da superficie, irdo ser proximas ou iguais, no interior da mesma.
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Figura 26: Imagens obtidas da condicdo de maior porosidade através de recursos do

software ImageJ a) Anélise superficial; b) Anélise volumétrica e ¢) Analise de perfil

cortado

Fonte: Autor
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Figura 27: Imagens obtidas da condi¢do de menor porosidade através de recursos do

software ImageJ a) Anélise superficial; b) Anélise volumétrica e c) Andlise de perfil

cortado

Endentacdo

Fonte: Autor
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5.6 Ensaios Mecanicos

5.6.1 Microdureza Vickers

A Tabela 18 mostra os valores encontrados para microdureza nas condigdes de
maior, média e menor porosidade. A expectativa para esses resultados era que a condi¢ao
mais porosa tivesse a menor microdureza, devido ao maior percentual de poros, seguida
pela condicdo média, e por ultimo a condicdo menos porosa, com a maior microdureza.
Contudo, as amostras com adicéo de 5 e 3% de agente porogénico demonstraram valores
muito proximos para esta propriedade, sendo a condi¢cdo de maior porosidade
ligeiramente maior que a condicdo de porosidade media. No entanto, a diferenca ndo é
significativa, considerando o erro do proprio ensaio.

Em comparacéo ao valor encontrado para o material puro, 143,81 HV, tem-se que
para as condi¢fes de menor, média e maior porosidade houve um decaimento de 8, 18 e
15% respectivamente. Em relacdo ao acgo inoxidavel 316L fundido, com microdureza de
215 — 225 HV (ZIETALA et al., 2016), o material puro e as condi¢gdes de menor, média
e maior porosidade apresentaram 65,4%, 59,8%, 53,9% e 55,4%, nessa ordem.

Tabela 18: Microdureza Vickers para cada condicao

Condicéo Média Desvio Padréo
Maior Porosidade 121,79 8,08
Porosidade Média 118,63 3,76
Menor Porosidade 131,66 9,55

5.6.2 Dureza Vickers

A Tabela 19 indica os valores de dureza Vickers para as condi¢des de média e
menor porosidade. Para condicdo mais porosa nao foi possivel realizar o ensaio, devido
a grande quantidade de poros, o material ndo suportou a carga imposta pelo ensaio. O
ensaio foi realizado nas duas superficies de cada amostra, a superficie sinterizada e a

superficie oposta a ela, sendo a sinterizada a superficie que ficou para cima no forno.
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O ensaio de Dureza Vickers foi realizado porque ndo se sabe até que ponto a
porosidade poderia interferir nos resultados de microdureza, por a dureza solicitar uma

regido maior os resultados s&o mais significativos.

Tabela 19: Dureza Vickers para cada condi¢do

Superficie Sinterizada Superficie Oposta
Condigéo Média Desvio Padrao Média Desvio Padrao
Porosidade 80,59 9,22 60,87 2,05
Media
Menor 99,82 7,82 88,43 2,83
Porosidade ' ' ' '

Como pode ser observado na Tabela 19, as superficies sinterizadas apresentaram
maior dureza do que as superficies opostas. No forno utilizado para a sinterizacéo o calor
provoca um gradiente térmico no corpo de prova, fazendo com que a temperatura
alcancada ao longo do CP varie, provocando comportamentos ligeiramente distintos na
estrutura interna do material, o que justifica a diferenga nessa propriedade mecanica.
Além do fato de que a superficie sinterizada também foi a superficie compactada, o que
promove mais forca na unido das particulas, deixando-a com maior dureza.

Nos valores obtidos, a condicdo de porosidade média apresentou menor dureza
em relagdo a condicdo de menor porosidade, o que pode ser considerado um resultado
viavel, ja que o aumento da porosidade gera piora nas propriedades mecanicas.

Comparando os resultados encontrados para a dureza com a literatura que é 155
HV (ZIETALA et al, 2016), pode-se notar que o valor da condi¢do de menor e média
porosidade representam 64,4% e 52,0% respectivamente do material fundido.

5.6.3 Compressao

O ensaio de compressdo nos concede uma das mais importantes informagdes a
respeito das caracteristicas mecanicas de um material. Pois estas propriedades interferem

diretamente na selecdo do material para qualquer que seja a aplicagéo.

Para que um material possa ser utilizado em implantes, é necessario que apresente
propriedades mecanicas mais proximas possiveis aos 0ssos humanos, principalmente o

maodulo elastico, pois quando essa propriedade do implante é muito superior ao do 0sso,
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ndo ocorre a ancoragem mecanica, importante para o bom funcionamento do 0sso e da

prétese (VALENTE, 1999).

O médulo de elasticidade (E) e as curvas Tenséo (o) X Deformagao (g), foram 0s

resultados almejados neste ensaio.

As Figuras 28 a 31 exibem as curvas o X ¢ obtidas para as diferentes adigdes do

agente porogénico — cera polimérica. Considerando que 0% corresponde ao material puro,

1% a condicdo de Menor Porosidade, 3% a condicdo de Porosidade Média e 5% a

condicdo de Maior Porosidade (as denominacgdes das condicdes foram dadas a partir do

grau de porosidade, visto que 0 objetivo é o aumento da porosidade do material).

Figura 28: Imagens caracterizando o material puro; a) curva o X € para o material; b)

corpos de prova apds o ensaio de compressao
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Figura 29: Imagens caracterizando o material na condi¢do de menor porosidade; a)

curva o X ¢ para o material; b) corpos de prova ap0s o ensaio de compressao
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Figura 30: Imagens caracterizando o material na condicdo de porosidade média; a)

curva 6 X € para o material; b) corpos de prova ap0s o ensaio de compressao
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Figura 31: Imagens caracterizando o material na condi¢do de maior porosidade; a) curva

o X ¢ para o material; b) corpos de prova apds o ensaio de compressdo
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E nitido o comportamento, em cada um dos casos, nos diferentes percentuais de
adicdo do agente porogénico. O material puro e a condi¢do de menor porosidade (1%)
(Figuras 28 e 29) apresentaram desempenhos semelhantes, tanto nas curvas como no
aspecto dos corpos de provas apds o ensaio. Pode-se perceber que estes ndo chegaram ao
rompimento do CP, e apenas 0s dois Ultimos, em ambos 0s casos comegaram a demostrar
trincas, o que sera abordado mais adiante. O efeito visivel ¢ o conhecido como “barril”,

caracteristica classica de materiais dicteis submetidos ao ensaio de compressao.

A Figura 30, que representa a condi¢do de porosidade média (3%), ja demonstra
uma fragilizacdo do material, todos os corpos de prova ensaiados apresentaram trincas, e
os dois ultimos chegaram a romper. Nas curvas também podemos perceber esse

comportamento.

A Figura 31 expde a condicdo de maior porosidade (5%), significativamente mais
fragil que as anteriores, 0s seis corpos de prova ensaiados romperam completamente.

Pelas curvas, pode-se comprovar essa fragilizagéo.

Os ultimos corpos de provas ensaiados em cada condicéo (assinalados nas Figuras

28 a 31, parte b)), sdo mais frageis do que os quatro primeiros. A falta de homogeneizagédo
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dos poros em cada amostra pode fragilizar mais uns CP’s do que outros, o que justificaria
o resultado. Além disso, a posi¢do dos CP’s dentro do forno, no tratamento térmico de
sinterizacdo, tambeém pode ter influenciado no resultado, pois estes foram dispostos
horizontalmente e alinhados. Considerando que ha um gradiente de temperatura no forno,
CP1 teoricamente recebe maior temperatura, o que neste caso foi melhor para a difusédo

das particulas, e CP6 teoricamente recebe menor temperatura.

Em relacdo a tens&o de ruptura do material decidiu-se n&o analisar, pois como nem
todos os corpos de prova apresentaram trincas ou romperam, apresentando
comportamento ductil, apenas em alguns ensaios seria possivel retirar essa propriedade,
0 que ndo é suficiente para fins comparativos. Os ensaios das amostras que ndo
apresentaram trincas ou romperam foram finalizados pelo fim do curso do equipamento

que estava realizando o teste.

A Tabela 20 resume o0s resultados obtidos para 0 modulo de elasticidade, nos
ensaios de compresséo realizados. Para tal valor foram feitas 20 medidas em cada curva,
totalizando 120 valores em cada composicdo. O gréfico seguinte a tabela (Figura 32)

também expde os valores, de forma comparativa.

Tabela 20: Resumo dos valores obtidos para 0 médulo de elasticidade com seus
respectivos desvios padréo nas diferentes composicdes do material

Mddulo de Elasticidade [GPa]

Puro 10,07 + 1,50
1% 9,01+1,83
3% 5,19 + 0,87
5% 1,54+ 0,35

Pode-se observar no grafico da Figura 32, e nos valores expostas na Tabela 20,
que as diferentes concentragdes de agente porogénico (cera polimeérica) alteraram
significativamente o mddulo de elasticidade. O material puro em relacéo a 1% né&o houve
tanta diferenca, considerando as medias e 0s desvios abrangem as margens um do outro.
Porém de 1 para 3% e de 3 para 5% houve um grande decaimento desse modulo, 42,4%
e 70,3% respectivamente, além dos valores encontrados ndo se enquadrarem dentro do

desvio padréo.
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Figura 32: Grafico do mddulo de elasticidade variando com a % de cera polimérica
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A titulo de comparacéo, é valido considerar que o ago inoxidavel 316L obtido no
processo de fundicao possui valor em torno de 200 GPa (ZIETALA et al, 2016). Analisa-
se entdo que ocorreu um grande declinio nessa propriedade em relacdo a condicao pura,
sinterizada por metalurgia do p6, uma reducao maior que 95%. Sabe-se que o0 médulo de
elasticidade esta diretamente relacionado com a resisténcia a separacao dos atomos e com
as densidades das ligagbes. Materiais obtidos via metalurgia do p6 sdo, em geral,
caracterizados por alta porosidade, consequentemente, baixa densidade, o que justifica a
reducdo do modulo de elasticidade, ainda mais evidente nos materiais com adic¢éo de cera
polimérica, visto que na sinterizacdo esta volatiliza, criando vazios (poros) na
microestrutura do material, baixando a densificacdo, consequentemente, o maodulo

elastico.

Sabe-se que 0 modulo elastico do implante deve ser o mais proximo possivel do
0SS0, e que esse valor para o0 0sso cortical e para 0 0sso esponjoso é 3,8 — 25 GPae 0,7 —
4 GPa respectivamente (CARRASCO, et al., 2009).

Considerando os valores que foram obtidos nesse trabalho, as condi¢cdes com 1 e
3% de adigdo do agente porogénico foram as que apresentaram melhores resultados, em

torno de aproximadamente 9 GPa e 5 — 6 GPa, respectivamente.
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6. Conclusao

Os resultados obtidos no presente estudo demostraram que atraves da adicdo da
cera polimérica como agente porogénico, foi possivel produzir o aco inoxidavel 316L
poroso através da rota da metalurgia do pd. E que a porosidade obtida nas superficies
amostrais em cada concentracao de cera polimérica, foram condizentes com o percentual
de agente porogénico adicionado. Além disso, os resultados obtidos para os tamanhos de
poros satisfizeram o minimo exigido, conforme a literatura, para que a osteointegracédo
seja eficiente.

A distribuicdo de poros nas microestruturas pode ser observada de maneira
homogénea nas condi¢Ges de média e menor porosidade, sendo o percentual de agente
porogénico o principal e Unico fator influente nos percentuais porosos obtidos.

Quanto analise interna da porosidade, realizada através das imagens sobrepostas
no software ImageJ e das analises aplicadas, 0 comportamento da porosidade no interior
das amostras € coerente com o que foi apresentado na superficie, permitindo a conclusédo
de que os percentuais porosos encontrados superficialmente ndo se modificaram
significativamente ao longo do corpo de prova.

Sobre 0s ensaios mecanicos realizados, os resultados para cada condicdo
especificada foram condizentes, visto que a condi¢cdo de Maior Porosidade apresentou as
piores propriedades mecanicas, seguido pela condicdo de Porosidade Média, e a condicao
de Menor Porosidade apresentou os melhores resultados para essas propriedades.

Quanto a aplicacdo do material estudado, que é ser viavel como um biomaterial,
as condicdes de Porosidade Média e Menor Porosidade obtiveram mais éxito quanto ao
valor do médulo elastico desejado, ja que este deve ser 0 mais proximo possivel do 0sso

humano.
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II1.

7. Sugestoes de Trabalhos Futuros

Producdo do a¢o inox 316L pela rota da metalurgia do p6 com variacao entre 400
e 800 MPa na carga de compactacdo com adicdo de polimero como agente
porogénico.
Anélise da resisténcia a corrosdo do aco inox 316L poroso para aplicacdo como
biomaterial.
Producdo do ago inox 316L pela rota da metalurgia do p6 utilizando polimero

natural como agente porogénico.
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