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Resumo. O objetivo deste trabalho foi incorporar célcio e fosforo a superficie da liga de titanio Ti-6Al-4V e avaliar a
influéncia deste tratamento superficial sobre a dureza, rugosidade e resisténcia ao desgaste por deslizamento, tendo em
vista 0 emprego do material em aplica¢des biomédicas. Para tal, equipamento de Usinagem por Descargas Elétricas foi
utilizado nas polaridades positiva e negativa, buscando comparar o tratamento nas duas condicGes. O fluido dielétrico
empregado foi uma solucéo idnica a base de calcio e fosforo. A caracterizacdo morfoldgica e quimica das superficies
foi realizada por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS). As
propriedades das superficies e sub-superficies foram avaliadas por meio de ensaio de microdureza Vickers, ensaio de
rugosidade e ensaio de pino sobre disco. As analises revelaram a efetividade da técnica como processo aditivo. Os
resultados de microdureza e rugosidade mostraram maior potencial da superficie usinada em polaridade negativa para
a aplicacdo proposta. No entanto, a resisténcia ao desgaste indicou que a superficie usinada em polaridade positiva
terd possivelmente melhor desempenho na construcéo de implantes 6sseos.

Palavras chave: Liga de titanio. Funcionalizaco superficial. Integridade superficial e subsuperficial. Resisténcia ao
desgaste por deslizamento. Deposi¢do por EDM.

1. INTRODUCAO

Devido a excelente combinacdo de propriedades apresentada pela liga de titanio Ti-6Al-4V, esta vem sendo
amplamente utilizada na construcdo de implantes 6sseos e, por isso, modificaces superficiais tém sido exploradas no
intuito de obter respostas cada vez melhores em relacéo a osseointegragdo deste material (Breme, et al., 2003; Lee, et al.,
2016). Os fosfatos de célcio sdo em geral os materiais de escolha quando se trata da melhoria das propriedades de
osseointegracdo de superficies metalicas. Nesse caso, 0 metal base suporta a carga, enquanto 0 0sso circundante ao
implante se liga fortemente aos fosfatos de calcio presentes na superficie (Breme, et al., 2003; Dee, et al., 2002).

Dentre as técnicas utilizadas com o objetivo de incorporar fosfatos de calcio as superficies metalicas, a Usinagem por
Descargas Elétricas (Electrical Discharge Machining - EDM) tem se mostrado eficiente (Oliveira, et al, 2015; Rosa,
2018). Com esta técnica, além de se obter alteracdes de topografia e rugosidade pelo controle dos pardmetros elétricos do
processo, é possivel adicionar a superficie elementos quimicos desejaveis a determinadas aplicagdes (Lee, et al., 2016;
Santos, 2013). O processo EDM é caracterizado como usinagem ndo-convencional, no qual o principio de funcionamento
baseia-se na ocorréncia de sucessivas descargas elétricas entre os eletrodos — ferramenta e peca — submersos em fluido
dielétrico. Essas descargas elétricas sdo responsaveis por fundir e evaporar pequenas porcdes de material que sdo
posteriormente ejetados da superficie do eletrodo pega (Stevens, 1998). No entanto, nem todo material que funde é ejetado
e, apos o processo, a superficie conta com a presenca de material fundido e ressolidificado, o que torna possivel que
particulas que estejam diluidas no fluido dielétrico sejam incorporadas a superficie usinada. Além disso, a ocorréncia das
descargas elétricas e, consequentemente do fendmeno de implantacéo i6nica, faz com que ions presentes no fluido
também possam ser adicionados ao material, atingindo certa profundidade. Dessa forma, embora o processo EDM seja a
principio um processo de remocao de material, o controle dos parametros e variagfes na utilizacdo do fluido dielétrico
permitem utiliza-lo como método de tratamento da superficie e/ou processo aditivo (Santos, et al., 2013; Oliveira, et al.,
2015; Rosa, 2018; Raslan, et al., 2014).

Além de composicdo quimica adequada, a superficie do biomaterial utilizado como implante deve apresentar
propriedades mecanicas, como dureza, rugosidade e resisténcia ao desgaste por deslizamento, compativeis com a
aplicacdo (Dee, et al., 2002). Em geral, maiores rugosidades propiciam maior area de contato entre o material e 0 ambiente
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biologico, acelerando o processo de osseointegracdo, enquanto a avaliagdo da resisténcia ao desgaste de biomateriais
oferece informagGes importantes sobre o tempo de vida destes quando aplicados in vivo (Lee, et al., 2016; Hyzy, et al.,
2016; Dumbleton, 1978).

Nesse contexto, o objetivo deste trabalho foi incorporar célcio e fosforo a superficie da liga de titanio Ti-6Al-4V, por
meio do processo EDM, e verificar a influéncia deste tratamento superficial sobre a microdureza, rugosidade e resisténcia
ao desgaste por deslizamento, tendo em vista a adequacdo do material para aplicacfes biomédicas.

2. METODOLOGIA

O material utilizado neste trabalho foi a liga de titénio Ti-6Al-4V em estado recozido e acabamento retificado. Os
corpos de prova foram produzidos por torneamento mecénico com 12mm de didmetro e 9mm de altura — dimensdes
adequadas para permitir a realizacdo da usinagem e posterior caracterizacdo. Algumas amostras foram seccionadas ao
meio, no sentido da altura, antes do processo EDM, de modo a permitir a analise da secéo transversal.

A usinagem foi realizada em maquina EDM por penetracdo convencional. Grafita foi utilizada como eletrodo
ferramenta e algumas adaptacGes foram realizadas para permitir a funcionalizacdo superficial da liga, como utilizagdo de
cuba auxiliar e bomba centrifuga. O fluido dielétrico empregado no processo foi uma solugéo aquosa mista contendo ions
de célcio (0,02-0,08mol/L) e fosfato (0,01-0,06mol/L). A usinagem foi realizada nas polaridades positiva e negativa, a
fim de comparar as funcionalizagdes produzidas em cada condi¢do. Apds a usinagem, todas as amostras foram limpas
em Ultrassom (&lcool etilico absoluto) e encaminhadas para as caracterizagfes. As amostras previamente seccionadas
foram embutidas, preparadas metalograficamente e atacadas com reagente Kroll.

As caracterizagbes morfolégica e quimica das superficies usinadas foram realizadas por meio de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado na secéo transversal das amostras embutidas. Trés perfis de dureza
foram feitos para cada amostra, num total de 3 amostras de cada condic¢do, de modo a se obter o valor médio de dureza
para cada regido tipica resultante do processo EDM. A carga utilizada foi 4,9N e o tempo de indentag&o foi 20s.

O ensaio de rugosidade foi executado em trés amostras de cada condigdo. O cut-off (comprimento de amostragem) foi
ajustado para 0,8mm e o nimero de cut-off utilizado foi 5. Foram medidos os parametros de rugosidade em Ra e Rz em
quatro posi¢des distintas e perpendiculares entre si (0°, 90°, 180° e 270°), obtendo-se entdo, a média aritmética.

A resisténcia ao desgaste por deslizamento foi analisada por meio do ensaio de pino sobre disco. Uma amostra de cada
condicao foi submetida ao ensaio. As amostras foram pesadas antes e ap6s o teste em balanca analitica (0,0001g), de
modo com que fosse possivel analisar a perda de massa relativa ao desgaste. O contra-corpo utilizado foi de metal duro,
forca normal de 10N e velocidade angular de 143rpm por 4000 revolugdes.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Caracterizacao morfoldgica e quimica

Independente da polaridade utilizada, as amostras usinadas apresentaram aspecto superficial tipico do processo EDM.
Os mapeamentos quimicos elementares por EDS das superficies das amostras usinadas nas polaridades positiva e negativa
estdo mostrados nas Fig. 1 e Fig. 2, respectivamente. Nota-se a presenca de célcio e fdsforo nas duas condi¢des, o que
evidencia a efetividade do processo EDM como técnica aditiva. Com base nas analises, observa-se, semi
quantitativamente, maior presenca de célcio do que fésforo na superficie usinada com polaridade positiva e o contrério
na superficie usinada com polaridade negativa. Tal fato se deve a dire¢do de aceleracdo dos ions para cada polaridade
utilizada. Com o uso da polaridade positiva, ou seja, ferramenta positiva e peca negativa, os ions de célcio, de carga
positiva, sdo acelerados em direcdo a peca e os ions fosfato sdo acelerados em diregdo a ferramenta. No entanto, parte
menor dos ions fosfato é também arrastada pelo fluxo de ions positivos em dire¢do a peca, o que explica sua presenca na
superficie das amostras. O contrario ocorre quando se utiliza polaridade negativa.

Figura 1. Mapeamento elementar por EDS da superficie de Ti-6Al-4V usinada com polaridade positiva por EDM
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Figura 2. Mapeamento elementar por EDS da superficie de Ti-6Al-4V usinada com polaridade negativa por EDM

Os mapeamentos elementares por EDS também mostraram a presenca de célcio e fésforo na se¢do transversal das
amostras usinadas nas duas condi¢des. Esses elementos foram detectados de forma mais significativa na zona refundida
(ZR), regido mais superficial do material, de forma que a profundidade da incorporacao foi considerada equivalente a
espessura da ZR. Desse modo, para a polaridade positiva a profundidade verificada foi de (100um + 22um). J& amostras
tratadas com a utilizacdo de polaridade negativa apresentaram espessura média de (141um £ 24pum).

3.2. Andlise da microdureza
Para a andlise da microdureza Vickers, perfis foram tracados pela secdo transversal das amostras embutidas e
preparadas metalograficamente. Medidas foram obtidas para a ZR, zona termicamente afetada (ZTA) e metal base. Os

resultados das medigdes estdo mostrados na Tab. 1.

Tabela 1. Resultados dos perfis de microdureza Vickers (em HV) das amostras de Ti-6Al-4V usinadas por EDM

Reqides Polaridade Positiva Polaridade Negativa
g Média + DP Média + DP
ZR 797,2 £ 44,7 857,7+ 29,0
ZTA 377,3£9,3 363,4 14,5
Metal base 330,2+9,8 325,7 £ 8,2

Nota-se a ocorréncia de discreto endurecimento na ZTA e significativo na ZR em relacdo ao metal base, para as duas
polaridades. O aumento da dureza da ZTA e, em especial, da ZR é atribuido & témpera provocada pelo aquecimento
gerado pelas descargas elétricas seguido de resfriamento severo pela circulagdo do fluido dielétrico (Santos, 2013). No
entanto, 0 aumento da dureza pode estar também relacionado a presenca de 6xidos, como 6xidos de célcio, na camada
mais superficial das amostras (Oliveira, et al., 2015).

3.3. Analise da rugosidade

As rugosidades médias — Rugosidade média aritmética R, e Rugosidade R, — obtidas para amostras de titanio
usinadas nas polaridades positiva e negativa estdo mostradas na Tab. 2.

Tabela 2. Rugosidades médias (Rae R;) e desvio padréo das superficies usinadas nas polaridades positiva e negativa

mostras Polaridade Positiva Polaridade Negativa
Rugosidade

Ra = DP (um) 12,379 + 1,698 17,577 £ 2,038
R; £ DP (um) 58,945 + 6,463 84,775 + 10,404

Nota-se que as amostras de titdnio usinadas na polaridade negativa apresentaram valores de rugosidade R. e R;
superiores aos encontrados para a superficie usinada em polaridade positiva. Nesse caso, a primeira provavelmente
apresenta maior quantidade de poros, trincas e por¢des de material fundido e ressolidificado. Para a aplicagdo em questéo,
0 aumento da rugosidade esta relacionado a maior area superficial para interacdo com proteinas e maior intertravamento
mecanico entre implante e tecido, o que de acordo com diversos estudos indica melhora na fixagdo do dispositivo utilizado
(Hacking, et al., 2012; Lee, et al., 2016; Hyzy, et al., 2016). Dessa forma, sob o ponto de vista de rugosidade superficial,
a superficie usinada em polaridade negativa apresenta maior potencial para melhora do processo de osseointegragéo.
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3.4. Andlise da resisténcia ao desgaste por deslizamento

As curvas que relacionam coeficientes de atrito e revolugdes, para as amostras usinadas nas polaridades positiva e
negativa, obtidas por meio do ensaio de pino sobre disco, estdo mostradas na Fig. 4. A perda de massa relativa ao desgaste
por deslizamento foi verificada para cada condi¢do. Para a amostra usinada em polaridade positiva, a perda de massa
calculada foi de 0,0150¢g, enquanto que para a amostra usinada em polaridade negativa, a perda foi de 0,0260g.
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Figura 4. Resultado do ensaio de pino sobre disco para amostras usinadas nas polaridades negativa (EDM Negativo) e
positiva (EDM Positivo)

Visto que as amostras apresentam a mesma composi¢do quimica, pode-se dizer que o maior coeficiente de atrito
verificado para a amostra usinada na polaridade negativa esta relacionado a maior rugosidade superficial encontrada para
esta condigdo. Nesse caso, mais energia € necessaria para que o pino frature e/ou deforme as asperezas presentes na
superficie e prossiga com o deslizamento. O maior coeficiente de atrito gerou um desgaste mais severo, verificado pela
maior perda de massa nessa condi¢cdo, com maior formacdo de debris. No entanto, enquanto que para a amostra usinada
em polaridade positiva foi possivel observar que o desgaste atingiu 0 metal base, para a amostra usinada em polaridade
negativa isso ndo ocorre. Tal comportamento é responsavel pelo coeficiente de atrito constante da amostra negativa,
enguanto que para a positiva, na medida em que o pino atinge regides mais profundas da amostra, regides de menor dureza
e sem presenca de éxidos, o coeficiente de atrito aumenta. Este resultado também esta possivelmente relacionado ao fato
de que a amostra negativa apresenta ZR de maior espessura e dureza em relagdo a amostra positiva, o que provavelmente
impediu que o desgaste chegasse ao metal base.

Para a aplicacdo proposta, a geracdo e acimulo de debris podem promover reagdes inesperadas e prejudiciais que
podem levar o implante a falha, como infeccéo, toxicidade e diminui¢do do intertravamento mecanico tecido/implante
(Sargeant e Goswami, 2006). Logo, pela menor geracdo de debris e menor coeficiente de atrito apresentado, a superficie
usinada em polaridade positiva apresenta maior potencial de utilizacdo na construcdo de implantes e proteses dsseas.

4. CONCLUSOES

Conclui-se, portanto, que a técnica EDM foi eficaz como processo aditivo, independente da polaridade utilizada. Os
resultados de microdureza Vickers mostraram significativo aumento de dureza da ZR e leve aumento da ZTA em relagdo
ao metal base, para as duas condicdes de usinagem. O ensaio de rugosidade mostrou que a superficie tratada na polaridade
negativa apresentou maior rugosidade em relagdo a superficie usinada na polaridade positiva, o que pdde ser relacionado
a presenca de maior area superficial com potencial aumento do contato e intertravamento osso/implante. Entre as duas
condicdes, os resultados do ensaio de pino sobre disco mostraram que a superficie usinada em polaridade positiva
apresentou menor coeficiente de atrito e menor perda de massa relativa ao desgaste, fator considerado favoravel em
relagdo a aplicagdo estudada. Dessa forma, ensaios complementares in vivo devem ser realizados para que se possa
determinar o peso relativo de cada propriedade no desempenho como biomaterial e, portanto, a melhor condicdo de
tratamento superficial da liga de titanio para a construgdo de implantes 6sseos.
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Abstract: The objective of this paper was to incorporate calcium and phosphorus on the surface of Ti-6Al-4V titanium
alloy and to evaluate the influence of this surface treatment on hardness, roughness and sliding wear-resistance,
considering the use of the material in biomedical applications. For this, Electrical Discharge Machining equipment was
used in the positive and negative polarities, seeking to compare the treatment in these two conditions. The dielectric fluid
employed was an ionic solution based on calcium and phosphorus. The morphological and chemical characterization of
the surfaces was performed by SEM and EDS. The properties of the surfaces and sub-surfaces were evaluated by Vickers
microhardness test, roughness test and pin-on-disk test. The analyzes revealed the effectiveness of the technique as an
additive process. The microhardness and roughness results showed higher potential of the machined surface in negative
polarity for the proposed application. However, wear resistance indicated that the machined surface in positive polarity
will possibly have better performance in the construction of bone implants.

Keywords: Titanium alloy. Surface functionalization. Surface and subsurface Integrity. Sliding wear-resistance. EDM
deposition.
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