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A demanda mundial por próteses ortopédicas aumenta significativamente, uma vez que estas podem melhorar a qualidade de vida do indivíduo. Neste âmbito, com o objetivo de introdução de próteses definitivas, com propriedades equiparadas às do osso cortical humano, este trabalho processou compósitos Ti-diamante via metalurgia do pó. Titânio comercialmente puro e misturas dos pós de titânio e diamante nas composições de 2%, 5% e 10% em peso de diamante foram compactadas uniaxialmente a 100MPa, sinterizadas a 1250°C por  duas horas, sob vácuo de 10-6mbar. As amostras foram caracterizadas por microscopias ótica e eletrônica de varredura. Foram obtidos módulos elásticos e tensão de escoamento via ensaio de compressão, e realizadas medidas de dureza Vickers e desgaste por abrasão. Os resultados indicam que a adição de diamantes ideal foi a de 2%p, cuja microestrutura apresentou porosidade uniforme, dureza 147HV, tensão de escoamento de 245MPa e módulo elástico de 3,6GPa, compatíveis com o osso humano.
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1 INTRODUÇÃO

Nas últimas décadas há um crescente avanço no desenvolvimento e aplicação de biomateriais para implantes ortopédicos, incentivado por alguns fatores como a necessidade de redução das cirurgias de revisão de implantes danificados, o aumento na expectativa de vida da população e consequente busca por soluções para os problemas derivados do envelhecimento (1, 2, 3).

Os aços inoxidáveis, ligas à base de cobalto (Co), e o Titânio (Ti) e respectivas ligas compõem os principais materiais metálicos desenvolvidos para aplicações biomédicas, dentre os quais o Ti é considerado o material mais adequado aos apelos biológicos em termos de próteses ortopédicas, devido às propriedades como baixo módulo de elasticidade, baixa densidade, alta resistência mecânica e à corrosão, e biocompatibilidade, consideradas superiores quando comparadas aos demais (4).

As ligas de Titânio, consideradas mais adequadas para a fabricação de implantes em geral, demonstram sensível incompatibilidade biomecânica por possuírem E superiores ao do osso humano. Devido à diferença de rigidez, a carga do implante não é transferida apropriadamente ao osso, gerando tensões funcionais sobre o material implantado, que criam tensões de cisalhamento na interface osso-implante, danificando o osso e provocando o afrouxamento do implante, o que pode resultar em falhas prematuras e diminuição da vida útil da prótese (5, 6). O Ti possui ainda alto coeficiente de fricção, que resulta em baixa resistência ao desgaste. 

 
Neste âmbito, o presente trabalho propõe o processamento de compósitos Ti-diamante via metalurgia do pó, nos quais as partículas de pós de diamante ficariam finamente distribuídas na matriz de titânio, promovendo o endurecimento por dispersão, ao passo que reduziria o atrito superficial e a porosidade seria utilizada para diminuir o módulo elástico e otimizar o processo de osseointegração, possibilitando a fabricação de materiais para implantes definitivos, com propriedades equiparadas ao osso humano e custos reduzidos.

2 METODOLOGIA

2.1 Obtenção das amostras
Pó de Ti grau 1, com tamanho de partícula de 40µm, fabricado pela Merck e pó Diamante de alta pureza, com tamanho de partícula de 0,25µm, fabricado pela Element Six,foram misturados manualmente nas composições de 2%, 5%, e 10% em peso de diamante, com acréscimo de cânfora a 2% em peso das misturas acima, visando maior aglomeração dos pós e lubrificação na compactação. O pó de Ti puro foi utilizado como parâmetro comparativo. 

As misturas foram submetidas a compactações por prensagem uniaxial em matriz cilíndrica de aço, à pressão de 100MPa, em Prensa Dan Presse de 20 toneladas de capacidade. Os corpos verdes compactados com dimensões de aproximadamente 5mm de diâmetro e 4mm de altura foram sinterizados a 1250°C por 2 horas, sob vácuo de 10-6 mbar, em forno bp engenharia, com bomba de alto vácuo acoplada Adixen, de acordo com condição preconizada por Doi et al. (8) para utilização de Ti-cp como biomaterial para implante de osso cortical da coluna vertebral. 

2.2 Caracterização

A porosidade total das amostras foi calculada pela eq.(A):

                                 Ptotal = (1 - ρrelativa ) x 100                                       (A)

As amostras ainda sem tratamento metalográfico foram analisadas por Microscopia Eletrônica de varredura (MEV), por elétrons secundários (SE) e por elétrons retroespalhados (BSE), em microscópio Superscan/SS500-50 Schimadzu. Após preparação metalografica as amostras foram observadas em Microscópio Ótico Neophot 32 Zeiss .Foram analisadas: a distribuição dos diamantes na matriz de titânio, a morfologia e interconectividade dos poros formados.

 Os ensaios de compressão diametral foram realizados em máquina de ensaios universal, da marca Instron, modelo 5582, a uma velocidade de 1mm/min. Foram registrados os resultados de tensão limite de escoamento (respectiva à deformação de 0,2%) e determinados os módulos de elasticidade.

A dureza Vickers (HV) foi determinada por ensaio em durômetro Pantec RBS, com carga de 2Kg, utilizando 3 amostras por composição com 10 indentações cada.

Os ensaios comparativos de desgaste foram conduzidos num abrasímetro modificado, marca Arotec – Aropol E (LAMAV/CCT/UENF), sob rotação de 100 RPM do disco de granito e empregada uma carga vertical de 475 g, durante 30 minutos, com vazão d’agua de 0,5 l/min.Todas as amostras foram pesadas antes e após cada ensaio em balança digital Scaltec de precisão 0,0001g, para medir a variação de massa, obtida pela eq. (B), na qual ∆M é perda de massa em gramas, mi é a massa inicial da amostra e mf é a massa final da amostra. A intensidade do desgaste linear (IDL) sofrido por cada amostra foi determinado via eq.(C), onde t é o tempo de duração do ensaio e v é a velocidade linear do corte.

                                     ΔM = mi – mf , (g)                                                                (B)

                            IDL = ΔM/(t.v), (mg/m)                                                       (C)

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 Distribuição de diamantes no compósito
Através de MEV, por elétrons secundários, foi possível observar aglomerados com rugosidade característica ao longo da superfície dos compósitos (fig 1 B a D) inexistentes na amostra de Ti puro (fig 1A). Pela técnica BSE foi possível identificar a presença de diamantes nestes aglomerados (partes mais escuras), em cujas proximidades o Ti sofre aparente alteração morfológica, apresentando textura rugosa (Fig 1 F a H). É possível que esta alteração ocorra devido a um retardamento no processo de recristalização do Ti durante a sinterização, causado pela presença do diamante, que se localiza entre os contatos inter-partículas de Ti, impedindo, ou retardando a difusão do mesmo. 
As partículas de pós de diamante se aglomeraram em alguns pontos da amostra (má dispersão), o que caracteriza a distribuição não uniforme dos mesmos, fato que pode ser atribuído ao processo de mistura, que sendo manual não resultou em distribuição homogênea do diamante na matriz de Ti. Uma possível solução proposta para trabalhos futuros seria o processamento da mistura por moagem, preferencialmente de alta energia, sob atmosfera de argônio, considerando a alta reatividade do Ti com o oxigênio.                            

SE                                   BSE
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Figura 1- Eletromicrografias da superfície das amostras sinterizadas (sem tratamento metalográfico), realizadas por SE (A-D), e BSE (E-H) em aumento de 500x.       
3.3 Porosidade
Os valores médios de porosidade das amostras obtidas neste estudo estão representados na tabela 2.

Tabela 2: Porosidade relativa das amostras
	Amostras
	Porosidade (%)

	Ti puro
	22±0,05

	Ti-2%Diamante
	29±0,06

	Ti-5 %Diamante
	26±0,08

	Ti-10%Diamante
	30±0,03


Estudos realizados por Oh et al (7,9 ) demostram que à porosidade de aproximadamente 30% o módulo de elasticidade do Titânio é bem próximo ao do osso cortical humano. 
 O poro evidenciado na figura 3, com diâmetro médio de 40 µm, é um exemplo geral das amostras produzidas, indicando que a porosidade, provavelmente, não se restringe apenas à superfície da amostra. Segundo Li et al (10) este tipo de poro, conectado com o exterior do material denomina-se poro aberto, e este possibilita o espaço para a manutenção vascular necessária para a mineralização do tecido ósseo (11). 
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Fig 3- Micrografia de poro evidenciado na superfície de Ti (sem tratamento metalográfico) em aumento de 1000x.
3.4 Dureza Vickers
Os valores médios de dureza encontrados nas amostras estão descritos na tabela 3.                                                  

                  Tabela 3: Dureza HV das amostras

	Amostras
	HV

 (kgf/mm³)
	Erro Absoluto

(Kgf/mm³)

	Ti puro
	145
	36,6

	Ti-2%Diamante
	147
	25,6

	Ti-5 %Diamante
	136
	32,6

	Ti-10%Diamante
	142
	43,4


Segundo Yoshimura et al.[19] em geral as propriedades mecânicas de materiais porosos diminuem com o aumento da porosidade. Neste trabalho observou-se que à medida que foi acrescentado 2% de diamante na matriz de Ti, o material ficou um pouco mais poroso, porém o valor médio de dureza não baixou. Este fato pode ser justificado pelo endurecimento por dispersão das partículas de diamante que mantiveram a dureza do material, mesmo na presença de porosidade. 

  3.5 Ensaio de compressão
 
Os módulos de elasticidade obtidos neste estudo, descritos na tabela 4, são próximos ao do osso humano (10 a 30 GPa), o que significa que a proposta de redução de módulo elástico por controle de porosidade mostrou-se tão eficaz para os materiais em questão, que todas as amostras obtidas tem módulo de elasticidade satisfatório para utilização como implantes ortopédicos.

               Tabela 4: Resultados obtidos dos ensaios de compressão

	Amostras
	E (GPa)
	Tensão Limite de Escoamento

(MPa)

	Ti puro
	7,6
	210

	Ti-2%Diamante
	3,8
	245

	Ti-5 %Diamante
	5
	175

	Ti-10%Diamante
	8,4
	92


De acordo com as Normas ASTM (F67-06) (12) o limite de escoamento mínimo do Ti puro grau 1 para aplicação como biomaterial de implante ortopédico é 170MPa, e segundo esta, o compósito Ti-10%diamante torna-se incompatível para tal fim. 

3.6 Desgaste

Observa-se que não há variação significativa nos valores de desgaste das amostras estudadas. O fato do compósito Ti-5% diamante apresentar maior índice de desgaste pode ser atribuído à menor dureza do compósito em relação às outras composições.
 4 CONCLUSÕES

De acordo com os resultados apresentados neste trabalho pode-se concluir que o compósito Ti-2%diamante se mostrou mais eficaz para possível aplicação como biomaterial de implantes ortopédicos, à medida que apresentou melhores resultados quanto à propriedades físicas e mecânicas para este fim.
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TI-DIAMOND BIOCOMPOSITES
Global demand for orthopedic prostheses significantly increases, as these can improve the quality of life of the individual. In this context, with the aim of introducing permanent prostheses, with properties equivalent to those of human cortical bone, this work processed Ti-diamond composites via powder metallurgy. Commercially pure titanium and mixtures of titanium powder and diamond in the compositions of 2%, 5% and 10% wt of diamond were uniaxially pressed at 100MPa, sintered at 1250°C for two hours under vacuum of 10-6mbar. The samples were characterized by optical and scanning electron microscopy. Were obtained elastic modulus and yield stress via compression test, and measurements of the Vickers hardness and abrasive wear. The results indicate that the addition of ideal diamonds was 2%wt whose microstructure showed uniform porosity, 147HV hardness, yield strength of 245MPa and an elastic modulus of 3.6 GPa, compatible with human bone.
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