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Resumo

O aço inoxidável 316L vem sendo um dos biomateriais metálicos mais utilizados em implantes ortopédicas devido a sua resistência à corrosão, propriedades mecânicas e baixo custo. Por ser um metal bioinerte, que não induz o crescimento ósseo, uma alternativa encontrada foi à produção de biocompósitos através da adição de hidroxiapatita (HA), que por sua vez é um mineral bioativo e biocompatível que se destaca por apresentar semelhança química com a composição do osso humano. O objetivo deste trabalho é a produção de um biocompósito metal – cerâmica Inox/HA, obtido via a rota de metalurgia do pó. Para a produção do biocompósito foram utilizados de (0%, 5, 8, 11, 14, 17 e 20%) em peso de HA. As análises de microscopia ótica (MO) e microscopia eletrônica de varredura (MEV) mostram a distribuição da HA no inox. Nos ensaios de compressão verificou-se uma redução gradativa da resistência a compressão, que provavelmente ocorre pela baixa difusão entre as partículas de HA e inox.
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Introdução
Os avanços alcançados na medicina e odontologia moderna para o desenvolvimento de novos materiais e adaptação destes no meio biológico, têm conduzido uma evolução das pesquisas sobre biomateriais, possibilitando assim a substituição parcial ou total dos ossos fraturados(1).
Considerando que o material implantado fique em contato com o fluído corpóreo, é importante que este não produza resposta biológica, efeito sistêmico e não seja tóxico, carcinogênico, antigênico ou mutagênico(2).
Os aços inoxidáveis caracterizam-se por uma resistência à corrosão superior à dos outros aços, sendo os aços inoxidáveis austeníticos os mais indicados para biomateriais, devido à presença de cromo e níquel, responsáveis pelo aumento da resistência à corrosão e garantia da estabilidade da fase austenitica(3). 
Embora os aços inoxidáveis apresentem propriedades mecânicas desejáveis e como resposta interfacial serem inertes, eles não promovem ligação química com o osso, sendo fixados ao tecido biológico apenas por fixação morfológica. Quando implantados, ocorre a formação de uma cápsula de tecido fibroso em volta do implante de espessura variável, que dependendo da quantidade de movimento relativo, pode levar à deterioração das funções do implante ou do tecido na interface. Outro fator é o módulo elástico do aço (210 GPa), que em relação ao do osso (15 – 30 GPa), apresenta uma elevada diferença o que ocasiona com o tempo uma degeneração óssea, prejudicando a reabilitação do paciente(4).
A parte compacta do tecido ósseo é constituída, em partes, por uma matriz inorgânica, a qual por sua vez, é formada essencialmente por cristais de hidroxiapatita, material cerâmico composto de cálcio (Ca) e fósforo(P)(5).
No caso do aço inoxidável do tipo 316L uma alternativa para melhorar a resposta na interface tecido-implante é o desenvolvimento de biocompósitos de aço inoxidável 316L com um material bioativo, como por exemplo, a hidroxiapatita (HA, Ca10(PO4)6(OH)2)). Devido à similaridade química da hidroxiapatita com a fase mineral dos tecidos ósseos, esta apresenta boa biocompatibilidade e bioatividade (6). 
Contudo a HA possui baixa resistência mecânica que impossibilita sua utilização na substituição de componentes estruturais no corpo humano (7). Vários estudos estão sendo realizados com compósitos de biomateriais para unir as propriedades de resistência mecânica e bioatividade (7-8).  

Para a produção dos biocompósitos metal/cerâmica, como os elementos precursores estavam na forma de pós utilizou-se a rota de metalurgia do pó que consiste em um processo metalúrgico de fabricação de peças metálicas, não metálicas e cerâmicas, que vem se desenvolvendo numa taxa cada vez mais crescente. Distingue-se dos processos convencionais pela ausência de fase líquida ou presença apenas parcial desta fase durante o processamento. Nesse processo ocorre a progressiva transição daquele estado de aglomeração, na qual as partículas se difundem umas nas outras (9-10).
Materiais e Métodos

Para realização do trabalho foram utilizados as misturas dos pós do aço inoxidável 316L e da cerâmica HA com 6 composições diferentes de HA no aço inox 316L (5, 8, 11, 14, 17 e 20% em peso). As misturas foram inseridas em um moinho convencional de bolas onde foram misturados por 4 horas cada composição. Em seguida as amostras foram prensadas em uma prensa uniaxial com carga de 4 toneladas. A massa das amostras prensadas foi padronizada em 5 gramas. 
Após prensagem as amostras foram sinterizadas em um forno com atmosfera controla com temperatura de 1200oC  durante 2 horas. Para análise metalográfica realizou-se as seguintes etapas: lixamento nas granas 400, 600, 800 e 1200, seguido pelo polimento fino utilizando alumina em suspensão ( 0.3 µm e 0.05 µm). Para visualização da distribuição da HA na matriz de inox 316L foi utilizado o microscópio ótico (ZEISS Jenavert), nas diferentes composições de HA. Em seguida utilizando um aumento de 200X foi calculado, através do programa Analyse documents, a porcentagem da HA na matriz de inox 316L. O microscópio eletrônico de varredura LEO VP 1450 foi utilizado com o objetivo de  analisar tamanho e morfologia de partículas dos materiais precursores assim como a distribuição da HÁ no inox após sinterização. Utilizou-se difratômetro de raios X da marca Shimadzu com tempo de análise de 2s variação de ângulo de 10 a 80º e passo de 0,02o para identificar as fases presentes nos materiais precursores. Os ensaios de compressão foram realizados segundo a norma ASTM E9(11), em uma máquina universal de ensaios EMIC DL 3000 com capacidade máxima de 3 toneladas e célula de carga de 5 toneladas.
Resultados e Discussão
As fotomicrografias da figura 1 mostram os pós precursores do biocompósito Inox/HA. Nota – se que as partículas de inox possui morfologia irregular e dimensões variando de 10 a 60µm. A HA possui morfologia irregular apresentando grande quantidade de aglomerados de partículas, com dimensões na ordem de 10 a 200µm.
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Figura 1 – Fotomicrografia dos pós precursores a) Inox 316L e b) HA.
A figura 2 caracteriza a HA e o inox por difração de raio X. Através do microscópio ótico foi possível observar a distribuição da HA na matriz de inox. A distribuição da HA na matriz é de extrema importância, pois é o aspecto dominante sobre as propriedades de resistência mecânica que o biocompósito pode apresentar. 
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Figura 2 – Difração de raios X : a) hidroxiapatita e b) aço inoxidável 316L.
Na figura 3a podemos observar que o inox sem a adição de HA apresenta baixa quantidade de poros, que variam de 5 a 10µm. A figura 3b apresenta uma distribuição com elevada aglomeração de HA, com dimensões de 50 a 200 µm. Isto certamente devido à forma de mistura dos pós precursores. A figura 3c pode-se observar uma melhor distribuição da HA na matriz de inox. Certamente houve uma melhor homogeneização na mistura do biocompósito.
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Figura 3 – Fotomicrografia a) HA 0%, b) HA 8% e c) HA20%.

Para se avaliar a distribuição da HA na matriz do aço Inox 316L utilizou-se o software Analysis docu, que acoplado ao microscópio ótico obteve-se imagens da superfície nas diversas composições de HA (5,11 e 20%) das amostras, como mostra a figura 4. Para o software Analysisdocu a região com coloração verde é o inox 316L e a região azul é HA. Pode-se notar que em pequenas concentrações a distribuição da HA não é homogênea com ilhas de HA distribuídas pela matrix de inox. Com o aumento da quantidade de HA sua distribuição torna-se homogênea e as ilhas deixam de existir ocorrendo uma conectividade entre as regiões de HA. Nota-se também um aumento de dimensões nas regiões onde está a HA. 
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Figura 4 – Fotomicrografia em ótico a) inox 5% de HA, b) inox 11% HA e c) inox 20% HA.
Com o aumento da concentração de HA a resistência máxima a compressão teve uma diminuição significativa de 1500 MPa para o inox puro para 125 MPa com a adição de 20% de HA.

Na figura 5 observa – se que o módulo de elasticidade referente às concentrações de HA apesar de apresentar uma pequena elevação, os valores se enquadraram dentro do desvio padrão. Portanto podemos afirmar que o módulo de elasticidade não se alterou de maneira significativa com as variações das concentrações de HA.
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Figura 5 – Módulo de Elasticidade de acordo com as concentrações de HA (%).

Conclusões
Pôde – se concluir que não houve uma distribuição homogênea da HA na matriz de inox, isto certamente ocorreu devido ao modo como foi realizado a mistura do biocompósito. O módulo de elasticidade se manteve praticamente constante nas diversas concentrações de HA, aproximadamente 2 GPa.  Contudo se comparado ao inox fundido (210 GPa), houve uma grande redução do módulo elástico ficando próximo ao módulo elástico do osso (15 – 30 GPa). Isto demonstra a viabilidade da produção de biocompósitos metal – cerâmica. A resistência a compressão diminuiu significativamente com a adição de HÁ na matriz metálica do aço inox 316L.
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Abstract

The stainless steel has been one the of metallic biomaterials more most used in orthopedic implants, due to its corrosion resistance, mechanical properties and low cost. Being one metal bioinerte, wich doesn`t induce bone growth, an alternative found was the production of biocomposites  through addition of hydroxyapatite (HA), which in turn is a mineral bioactive and biocompatible that stands out for presenting chemical similarity with composition of the human bone. The objective oh this work is the production a biocomposites metal – ceramic stainless steel 316L/HA, obtained by route powder metallurgy. To produce of the biocomposites were used of (0%, 5, 8, 11, 14, 17 e 20%) in weight oh HA. The optical microscope analysis (MO) and scanning electron microscope show that the distribution of HA in stainless. Compression tests found a gradual reduction in compressive strength, that probably happens  by the low diffusion between particles of HA and stainless.
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