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Resumo:

Diversos autores relatam que a hidrofilicidade é um dos fatores mais importantes a influénciar a biocompatibilidade
dos biomateriais. A adesdo e crescimento das células em superficies sdo fortemente influenciados pelo balanco
hidrofilicidade/hidrofobicidade, frequentemente descritos como molhabilidade. O estudo da molhabilidade
compreende a analise do angulo de contato e da tensédo superficial permitindo-nos observar o comportamento de um
liquido sobre uma superficie quando postos em contato. O titanio e suas ligas atualmente sdo os materiais mais
utilizados como biomaterial devido a excelente combinacédo de suas propriedades em relagéo a outros biomateriais.
Durante o processo de fabricacdo dos materiais implantaveis estes estdo sujeitos a modificagfes estruturais e
superficiais devido ao aquecimento. Visando estudar as consequéncias superficiais das alteracdes provocadas por
tratamentos térmicos foi proposto este trabalho, onde amostras de titanio em forma de discos foram tratadas
termicamente por témpera e revenimento. Esses tratamentos produzem modificagdes estruturais no material e essas
modificacOes por sua vez refletem em propriedades superficiais diferenciadas, dentre as quais destaca-se a energia de
superficie (molhabilidade) que foi objeto deste estudo. Posteriormente aos tratamentos térmicos foram realizadas
analises de angulo de contato usando trés liquidos: agua, formamida e glicerol. Com esses valores medidos foi
calculada a energia de superficie utilizando a aproximacdo de Fowkers que permiti-nos determinar o grau de
hidrofilicidade de uma superficie. Foi observado que entre os discos temperados, o temperado a 1100°C e entre 0s
revenidos, o revenido 700°C por 4h foram os que apresentaram melhor molhabilidade, ou seja, apresentaram-se mais
hidrofilicos.
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Abstract:

Several authors have reported that the hydrophilicity is one of the most important factors affecting the
biocompatibility of biomaterials. The adhesion and growth of cells on surfaces are strongly influenced by the balance
hydrophilicity/hydrophobicity, frequently described as wettability. The wettability study involves assessment of the
contact angle and surface energy allowing us to observe the behavior of a liquid on a surface when put into contact.
Titanium and its alloys are the materials currently used as biomaterial due to its excellent combination of properties
compared to other biomaterials. During the manufacturing process of implantable materials these are subject to
structural and superficial change due heat treatment. In order to study the consequences of changes caused by heat
treatment was proposed this work, where titanium discs were heat treated by quenching and tempering. These
treatments produce structural changes in the material and those changes in turn reflect different surface properties,
among which one can cite the surface energy (wettability), which was the object of this study. Subsequent to the
thermal treatments were analyzed in terms of contact angle using three liquids: water, formamide and glycerol. With
these measured values was calculated surface energy using the approximation Fowkers which allows us to determine
the hydrophilicity degree of surface. It was observed that among the quenching discs, the quenching at 1100°C and
among the tempering discs, the tempering at 700°C by 4h presented the best wettability, in order words, were more
hydrophilic.
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1. Introducgdo

Nas ultimas décadas muitos pesquisadores de
biomateriais focaram seus trabalhos no
desenvolvimento de modificacBes superficiais
aplicadas pricipalmente ao titdnio, visando
melhorar suas propriedades de
biocompatibilidade. Ténicas como: nitretacdo,
oxidacdo e deposicdo a plasma, ataque acido,
plasma spray, tratamento térmico, entre outras
sdo bastante utilizadas por modificarem a
topografia e em alguns casos a quimica
superficial [1,2].

Propriedades como energia superficial e a
molhabilidade exercem um importante papel na
adsorcdo de proteinas, aumentando a formacéo
de ades@es focais por osteoblastos na superficie
do implante, e como consequéncia exercendo
papel fundamental na biocompatibilidade.
Considerando que a rugosidade e a
molhabilidade, interferem nos processo de
adsorcdo de proteinas, é possivel que as células
sejam fortemente influenciadas por ambos [3],
[4].

O comportamento celular em superficies de
biomateriais depende da interacdo célula-
implante correlacionados com as propriedades
de superficie, como hidrofilicidade, rugosidade,
textura, composicdo quimica, carga e
morfologia, pois estas afetam fortemente as
respostas celulares em contato com o implante
[5].

Hallab et. al. [6] demonstraram que a energia
livre de superficie foi a caracteristica mais
importante na aderéncia e proliferacdo celular
do que a rugosidade, e que 0s componentes da
superficie de energia dos diversos materiais
testados mostraram-se relacionados com a forca
de adesdo celular. Schakenraad et. al. [7]
concluiram que, apesar do grande ndmero de
parametros que interferem na adesdo celular e
na difusdo, a energia livre de uma superficie
s6lida, aparentemente é um fator dominante na
adesdo celular.

A importancia relativa da molhabilidade no
espalhamento de fibroblastos foi estudada por
Webb et. al [8]. Foi demonstrado que o
espalhamento e a adesdo de células foram
significativamente maiores em superficies
hidrofilicas do que em  superficicies
hidrofébicas, e que as  superficies
moderadamente hidrofilicas promoveram um
maior nivel de adesdo celular. Den Braber et. al.
[9] avaliaram o efeito de microranhuras

paralelas e energia de superficie sobre o
crescimento  celular. A conclusdo  mais
significativa foi a de que parametros fisico-
quimicos tais como hidrofobicidade e energia
livre de superficie influenciam o crescimento
celular. Georgi et. al. [10], demonstraram que a
proliferacdo celular foi maior com o aumento da
molhabilidade do material de superficie (dgua
método da gota séssil).

Baseado na importdncia do estudo de
propriedades como molhabilidade e tensdo
superficial, realizou-se este trabalho onde estas
propriedades foram estudadas em discos de ti-cp
tratados termicamente, pois este tipo de titanio é
bastante utilizado como biomaterial.

O objetivo deste estudo foi de entender
melhor o efeito dos tratamento térmicos na
molhabilidade (&ngulo de contato e energia de
superficie) visto que existem muitos trabalhos
que relacionam estas propriedades com a
resposta biologica do material implantado [7],
[8-10] e sugerir um tratamento térmico que
possa ser utilizado para obter uma boa resposta
biologica. Entretanto neste trabalho nao
realizou-se testes bioldgicos, e as sugestdes que
serdo apresentadas mais adiante baseiam-se nos
resultados de teste ja relacionados disponiveis
na literatura.

2. Metodologia

Neste trabalho foram utilizados discos de Ti-
cp grau 2 medindo 15mm de didmetro e 1mm
de espessura. Tratamentos térmicos de témpera
e revenimento foram realizados segundo a
Tabela 1. Apo6s os tratamentos térmicos o0s
discos foram preparados metalograficamente e
atacados quimicamente com a solugédo Kroll

Antes do ensaio de molhabilidade os discos
passaram por um rigoroso processo de limpeza
com detergente enzimatico, alcool etilico
absoluto e &gua destilada, sendo 10 min para
cada etapa, para remocdo de gorduras e outras
impurezas. A técnica utilizada na determinacéo
do angulo de contato foi o da gota séssil (Figura
1) e os liquidos usados foram agua, formamida
e glicerol. A aquisicdo das imagens foi feita
utilizando o software Pinnacle studio 85 e a
medicdo do &ngulo de contato foi feita
utilizando o software surftens 3.0. Os valores
apresentados neste trabalho sdo a média de
cinco medicdes do angulo para cada liquido.
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Tabela 1: Simbologia e descricdo dos tratamentos térmicos realizados.

Simbolo Tratamento Térmico Temperatura — Tempo Resfriamtno
T11 Témpera 1100° - 1h Agua
T10 Témpera 1000° - 1h Agua
T95 Témpera 950° — 1h Agua

T11R51h Revenimento 500° - 1h Forno

T11R54h Revenimento 500° - 4h Forno
T11R58h Revenimento 500° - 8h Forno
T11R71h Revenimento 700° - 1h Forno
T11R74h Revenimento 700° - 4h Forno
T11R78h Revenimento 700° - 8h Forno

Figura 1: llustracdo do gonidémetro utilizado
para determinacdo do angulo de contato.

Para o célculo da tensdo superficial foi
utilizado a aproximacdo de Fowkers Eqg. (1) que
relaciona o0 co-seno do anguBy com as
coordenadas da tensdo superficial do liquido e
com as coordenadas da tensdo do substrato.
Onde : v, — tensdo superficial total do liquido;
v%, — coordenada dispersiva da tensdo superficial
do liquido;y P, — coordenada polar da tensdo
superficial do liquigo; % — coordenada
dispersiva da tensdo superficial do sdlido em
analise;y P, — coordenada polar da tensdo
superficial do s6lido em andlise.
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3. Resultados e Discussao

Nas Figuras 2 e 3 sdo apresentados a
diminuicdo do angulo de contato com o tempo
de 60s. Verifica-se na Figura 2 que ha uma
grande diferenga nos valores do angulo de
contato para as diferentes temperaturas de
témpera. Nota-se ainda que para as amostras

T95 houve uma grande diminuicéo do angulo de
contato nos primeiros 20s enquanto que 0S
demais tratamentos essa diminuicdo se deu de
forma continua (quase linear).

Na Figura 3 sdo apresentados os resultados
do comportamento do angulo de contato da 4gua
com o0 tempo para o0s tratamentos de
revenimento. Observou-se que com O mesmo
tempo de relaxacdo da gota os tratamento de 4h,
destacam-se por apresentarem 0s maiores e 0S
menores valores para os angulos de contato,
sendo 78,25° para T11R54h e 59,15° para o
T11R74h. Os demais tratamentos apresentaram
valores semelhantes em torno de 70°. Outra
obsrvacdo que pode ser feita na Figura 3 é a
grande diminui¢do no valor do é&ngulo de
contato nos primeiros 10s para o tratamento
T11R74h

Uma forma de entender as grandes
diminuicBes verificadas nos instantes iniciais
(T95 e T11R74h) é que a témpera promove a
criacdo de estruturas lamelares de forma
aleatoria, Figura 4, e o revenimento ndo desfez
essas estruturas nem tdo pouco a aleatorieidade
das lamelas, no entanto alguns gréos
apresentaram estruturas lamelares orientadas. A
gota de &gua utilizada continha 10pl, essa é
suficientemente grande, de tal forma que
quando depositada na superficie esta gota
abrange varios grdos podendo ou ndo encontrar
um grdo que tenha suas lamelas orientadas. E
sabido que essa organizacdo topografica
orientada pode induzir/orientar o espalhamento
da gota sobre a superficie de modo que esse
espalhamento possa acorrer mais rapido. Assim
é possivel que nos dois casos citados a gota de
4gua possa ter atingido uma topografia
orientada, espalhando rapidamente e depois
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encontrando outro grao aleatorio e este tenha
contido a velocidade de espalhamento dessa
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Figura 2: Comportamento do &ngulo de contato com o tempo para os tratamentos de témpera.
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Figura 3: Comportamento do angulo de contato com o tempo para os tratamentos de revenimento.

As Tabelas 2 e 3 mostram as médias dos
valores dos angulos de contato para 0s trés
liquidos utilizados e medidos a partir do método
da gota séssil. Observa-se na Tabela 2 uma
semelhanca nos valores dos angulos de contato
da agua e glicerol para os tratamento T10 e T95.
Os menores angulos para a agua e formamida
sdo para o tratamento T95 enquanto que para 0
glicerol o menor valor medido foi para o
tratamento T11. Ja na Tabela 3 observa-se que o
tratamento T11R74h apresentou 0s menores
valores de angulo de contato para o0s trés
liquidos.

As medidas dos angulos de contato indicam
que todas as superficies sdo moderadamente
molhaveis. No entanto as componentes da
energia superficial indicam diferentes graus na
relagdo hidrofilicidade/hidrofobicidade, esta

relagdo é considerada como influenciadores da
adesdo e proliferagdo celular. A Figura 5 mostra
claramente que as amostras tratadas T11
apresentaram um caréater dispersivo (elevado
valo v%), embora a energia total (y) seja
semelhantes para todos os tratamento de
témpera. A Figura 6 mostra que o tratamento
T11R74h apresentou maior valor para ys € que
prevalecem a caracteristica polar (°) em
detrimento da caracteristica dispersiva (y°) e que
as amostras tratadas T11R54h apresentara uma
semelhanca entre os valores das componentesy °
e v°. Ja existem trabalhos que relacionam a
influéncia da componepte P da energia
superficial com a adesdo celular [11-14]. De
forma que 0 grau de
hidrofobicidade/hidrofilicidade da superficie
depende do tipo de célula a ser utilizada.
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Assim este trabalho apresenta uma serie de Figura 4: (a) Grdos com lamelas orientadas e (b)
tratamentos termicos que podem ser utilizados grdo com lamelas aleatérias. Que podem gerar
para produzir diferentes balancos respotas diferentes para acomodac&o da gota do
hidrofobicidade/hidrofilicidade podendo  ser liquido.

utilizados em diversas aplicacBes que incluam
diferentes tipos de células.

Tabela 2: Médias dos valores dos angulos de contato para 0s tratamentos de témpera.

Agua Formamida Glicerol
T11 79,88+1,00 46,72+1,00 70,93+1,04
T10 68,46+1,13 54,72+0,41 73,11+063
T95 66,47+0,91 41,90+0,32 73,29+0,84

Tabela 3: Médias dos valores dos angulos de contato para os tratamentos de revenimento.

Agua Formamida Glicerol
TT1R51H 70,80+0,74 59,58+0,59 85,58+0,40
T11R54H 78,15+0,92 63,79+0,71 81,85+1,17
T11R58H 70,51+1,09 61,85+1,43 85,34+0,96
T11R71H 70,68+0,91 59,48+1,06 79,67%0,81
T11R74H 59,15+0,87 53,9+0,34 73,75+1,28
T11R78H 73,61+0,82 62,98+0,93 86,52+0,98

a5 4
30 -
22

10 -

T11 T10 195
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Figura 5: Componentes da energia superficial s — energia total, y° — componente polar, yd — componente
dispersiva, para os tratamentos de témpera.

Figura 6: Componentes da energia superficial ys — energia total, y* — componente polar, yd — componente
dispersiva, para os tratamentos de revenimento.

4. Conclustes

Todas as amostras mostraram-se
moderadamente molhavéis. Uma gama de
combinacfes entre as componentes polar e
dispersiva da energia de suérficie foi obtida com
0s tratamentos térmico. Portanto com o0s
resultados aqui obtidos pode-se sugerir um teste
biolégico para amostras tratadas com o
tratamento T1174h que foi o que apresentou
melhor molhabilidade, bem como maior valor
para a componente polar entre todos os demais
tratamentos.
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