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RESUMO

As caracteristicas superficiais de ligas Ti-6Al-4V sdo essenciais no estabelecimento da relagdo
desse material com tecidos 6sseos, quando utilizados como biomaterial. Nesse contexto a usinagem
por descargas elétricas (EDM) se apresenta como técnica promissora de processamento, na medida
que tende a promover alteracdes metalurgicas na superficie das pegas de trabalho. O objetivo deste
trabalho consistiu na usinagem de liga Ti-6Al-4V por meio de EDM, utilizando fluido dielétrico
composto por solucdo a base de acido fosforico e acido fluoridrico. A caracterizacdo das superficies
foi realizada através de microscopia eletronica de varredura (MEV), espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) e ensaio de angulo de contato. Dentre os resultados obtidos temos que analises de
MEV e EDS revelaram apds a usinagem presenga de fltior, fosforo e oxigénio na superficie da liga,
evidenciando enriquecimento superficial com os elementos presentes no fluido dielétrico. Além da
superficie, esses elementos foram identificados em parte da secgdo transversal, indicando
ocorréncia de implantagdo idnica. A rugosidade final foi superior nas amostras usinadas com o
eletrodo ferramenta na polaridade negativa, em comparag¢do as amostras usinadas com o eletrodo
apresentando polaridade positiva, ambas apresentaram valores superiores de rugosidade em relagao
ao metal base. Os resultados do ensaio de angulo de contato indicaram diminui¢do dos angulos nas
amostras usinadas, sugerindo potencial favorecimento da bioadesdo apds a usinagem por EDM, o
que pode indicar beneficio das propriedades de osseointegragdo do material.

Palavras-chave: enriquecimento superficial; usinagem por descargas elétricas; titanio; dioxido de
titanio.

ABSTRACT

The surface characteristics of Ti-6Al-4V alloys are essential with respect to this material with the
mechanisms when used as a biomaterial. This EDM is a promising technique for processing as it
tends to promote metallurgical changes on the surface of workpieces. The present study consisted of
the Ti-6Al-4V samples by means of EDM, using dieletric fluid composed of solution based on
phosphoric acid and hydrofluoric acid. The characterization of the particles was performed by
scanning electron microscopy (SEM), dispersive energy spectroscopy (EDS) and contact angle test.
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Among the results were found that SEM and EDS revealed a presence of fluorine, phosphorus and
oxygen on the surface, evidencing surface enrichment with the elements present in the dielectric
fluid. Besides the surface, they were identified on the transversal view, pointing to the occurrence of
ionic implantation. The roughness was higher in the samples machined with the tool electrode in
negative polarity, compared to the samples machined with the electrode showing positive polarity,
both presented higher values of roughness in relation to the base metal. The results of the contact
angle test indicate decrease of angles for machined samples, suggesting the favoring of the
bioadhesion after the application of EDM, which may indicate the benefit of the osseointegration
properties of the material.

Keywords: surface enrichment; electrical discharge machining; titanium; titanium dioxide.

INTRODUCAO

Dentre os biomateriais metélicos, os acos inoxidaveis, principalmente os austeniticos do tipo
316-L (ASTM F138), ligas Co-Cr-Mo (ASTM F75, F 799), Co-Ni-Cr-Mo (ASTM F562), titanio
puro e Ti-6Al-4V (ASTM F67 e F136), sdao os mais usados. Eles possuem ampla aplicacdo em
ortopedia, principalmente na confec¢do de proteses articulares e como elementos estruturais na
fixagdo de fraturas durante as osteossinteses (OREFICE et al., 2012).

Os implantes, bem como outros componentes estruturais, estdo sujeitos a falhas originadas
por fratura mecanica do implante, desgaste, corrosdo e ainda, de maneira mais agressiva, pela
combinag¢do destes eventos. Tal circunstancia demanda propriedades como resisténcia a corrosao,
fadiga, desgaste e tenacidade a fratura como requisitos importantes para um biomaterial metalico
(OREFICE et al., 2012).

As ligas de titanio o + B tém sido os materiais de implantes ortopédicos mais utilizados.
Embora tenham certas limitagdes, que a fizeram dividir o foco com as ligas B, elas ainda sdo
bastante relevantes. Uma das propriedades importantes quando se fala em aplicacao ortopédica ¢ o
modulo de Young, e os valores de 110GPa para ligas Ti-6Al-4V conseguem promover menor dano
ao transferir os esforcos entre o implante e o 0sso, que apresenta modulo de elasticidade, na ordem
de 10 a 40GPa. O limite de fadiga ¢ outro importante diferencial, cuja variagdo com os elementos
de liga proporciona melhora nessas propriedades das ligas de titdnio a + [, proporcionando
caracteristicas que fazem delas adaptaveis as aplicacdes envolvendo cargas (BRAMMER et al,,
2012).

Ressalvas quanto aluminio e vanadio se assentam em relatos de potenciais prejuizos ao corpo
humano, sendo que simulagdes de ions de vanadio resultantes da dissolug¢do de ligas de Ti podem
ser citotoxicos para células de fibroblastos (COSTA, et al., 2019), além de estudos em animais
demonstrarem que exposi¢ao ao vanadio pode ser cancerigeno. Em relacao ao aluminio ha hipoteses
de que altos niveis deste elemento podem retardar o processo de remodelacdo do osso e
eventualmente causar osteomalacia (KAUR &SINGH, 2019).

Assim as ligas B tém sido desenvolvidas na esperanga de melhorar a biocompatibilidade das
ligas de titanio ja existentes, entretanto apesar de serem consideradas superiores em varios aspectos
as ligas a + B, sua resisténcia a fadiga insatisfatoria ¢ uma desvantagem limitante. No Brasil ¢
utilizada principalmente a liga Ti-6Al1-4V eli (extra low interstitial), sendo especificada pela norma
ASTM F136.
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Alguns métodos de tratamento de superficie buscam principalmente reduzir as chances de
intoxicagdo com os elementos quimicos aluminio e vanadio presentes na liga, sendo evitadas
através da obten¢do de uma padronizagdo no processamento dos implantes, estabilizando a fase a na
superficie, visto que assim a propor¢do de vanddio em contato com o organismo ¢ reduzida,
sabendo que apesar de ter aluminio na superficie, a fase ¢ bastante estavel na temperatura de uso
(OREFICE et al., 2012).

Nesse contexto as ligas com os elementos aluminio e vanadio, apesar de apresentarem
potenciais riscos devido aos ifons liberados no sangue sdo amplamente aplicadas em varios
implantes de titdnio (KAUR & SINGH, 2019), com a utilizagdo de tratamentos superficiais na
tentativa de minimizar os riscos associados (SAHA, et al., 2021).

Dessa forma, os implantes produzidos com a liga Ti-6Al-4V s3o de extrema importancia para
odontologia moderna e medicina ortopédica, sendo considerado um material leve, resistente aos
esforgos mecanicos, mas principalmente, por ter a capacidade de formar a temperatura ambiente,
uma camada superficial de TiO, com espessura entre 2-7 nm, assim como as demais estruturas
metalicas feitas de titanio. Esta camada permite que a superficie do material ndo apresente oxidagado
natural pelo contato com o oxigénio, possibilitando que essa liga seja resistente a corrosdao
(OSHIDA, 2007).

No entanto, o titdnio e suas ligas sdo dificeis de usinar devido a varias propriedades inerentes
do material. O titdnio ¢ quimicamente muito reativo com quase todos os materiais das ferramentas
de corte e sua baixa condutividade térmica e faixa de modulo de elasticidade, também prejudicam a
usinabilidade. Dessa forma, as técnicas de usinagem tradicionais sdo frequentemente incapazes de
usinar essa liga economicamente (HASCALIK & CAYDAS, 2007).

Como alternativa surge a técnica EDM, que consiste em usinagem ndo convencional, no qual
o principio de remocdo de material ¢ a ocorréncia de sucessivas descargas elétricas entre os
eletrodos, ferramenta/pecga. Nesse processo, cada descarga elétrica gera energia térmica responsavel
por fundir e evaporar pequenas por¢oes de material dos eletrodos, os quais permanecem submersos
em fluido dielétrico (STEVENS, 1998; SANTOS, 2007).

Além de usinar, a ocorréncia das descargas elétricas permite que ocorra na superficie da peca,
a implantacdo de ions que se encontram na solucao do fluido dielétrico. H4 ainda a possibilidade de
que materiais na forma de po, adicionados ao fluido, sejam incorporados na superficie do material
usinado, se valendo da presenca de material fundido que sera ressolidificado ao final do processo
(ROSA, 2018). Logo, superficies metalicas podem ser enriquecidas com elementos quimicos que
alteram propriedades superficiais especificas, de acordo com a necessidade da aplicagdo (SANTOS,
2007; SANTOS, 2013; SILVA, 2012; RASLAN et al., 2014).

O objetivo do presente trabalho se pautou em realizar usinagem de liga Ti-6Al-4V por meio
da técnica EDM, utilizando fluido dielétrico composto por solugdo a base de acido fosforico e acido
fluoridrico e caracterizar as superficies das amostras quanto as alteracdes quimicas ¢ morfoldgicas
advindas do processo e relacionar os dados com fatores que indiquem beneficio para
osseointegragdo e aderéncia do material para aplicagdes biomédicas.

MATERIAL E METODOS

MATERIAL DE PARTIDA

O material de estudo foi a liga Ti-6Al-4V adquirida comercialmente por meio da empresa
Sandinox Biometais, na forma de barra cilindrica, estado recozido e acabamento retificado.
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A composi¢ao quimica informada em certificado de qualidade da empresa esta apresentada na
Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢ao quimica da liga Ti-6Al-4V atestada em certificado de qualidade emitido pela
empresa Sandinox Biometais.

ELEMENTO Ti \% Al C (0} Fe H N

% em peso Balanco| 4,18 6,12 0,03 0,12 0,16 0,0019 0,01

FLUIDO DIELETRICO E ELETRODO FERRAMENTA

O fluido dielétrico adotado foi composto pelas solu¢des de 1M H;PO4 e HF 1% (m/m) em
agua deionizada, conforme utilizado por (WESZL et al., 2017; SILVA, 2017). As solugdes foram
adicionadas na cuba de trabalho em temperatura de 22 £ 5 °C, ndo sendo utilizado nenhum método
de refrigeracdo ou agitacdo mecanica durante o ensaio. Como eletrodo ferramenta foi utilizada
grafita em formato cilindrico com didmetro de 15mm e comprimento igual a 50mm.

PARAMETROS DA USINAGEM POR EDM

A usinagem foi realizada em maquina EDM por penetragdo convencional, SERVSPARK —
Eletroplus EDM - 540. Foram adaptadas a maquina duas cubas auxiliares, a primeira de protegao,
em ago inoxidavel AISI 304, posicionada no interior da cuba principal. A segunda cuba auxiliar foi
feita de polietileno e inserida dentro da cuba de protecdo, para acondicionar o fluido dielétrico
corrosivo e impedir a sua contaminagdo. Para unir todos componentes foi confeccionado flange em
aluminio, sendo transpassado pelo eletrodo-peca. Para fixagdo da peca no porta amostras foi
utilizado parafuso de nylon para ndo contaminar a solucdo, sendo as alteragdes ilustradas na figura
1. Os parametros de usinagem sao mostrados na Tabela 2. O intervalo entre erosdo e afastamento
foi de 0 segundos, as amostras foram usinadas durante 900 segundos.

Figura 1. Adaptagdes utilizadas no equipamento EDM: (A) Cuba de prote¢dao; (B) Cuba de
polietileno; (C) Porta amostras e (D) Porta eletrodos. 216
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Tabela 2. Pardmetros de usinagem por descar

as elétricas (EDM).

N POLARIDA |POLARIDA

PARAMETROS DE DE
POSITIVA |NEGATIVA

Tensdo 5V 75V
Corrente Continua (DC) 40 A 40 A
Tempo de pulso (Ton) 100 ps 100 pus
Relagdo entre tempo de pulso e total (Ton+Toff) |2* 2%
Fenda (gap) 2% 2%
Sensibilidade 2% 2%
Tempo de erosdo 3% 3%
Afastamento periddico do eletrodo ferramenta 3* 3*

*Parametros ajustados nos botdes seletores de operacdo da maquina SERVSPARK (Eletroplus EDM-
540/340).

PREPARO DE AMOSTRAS PARA CARACTERIZACAO

Ap6s terem sido usinadas, todas as amostras foram lavadas em 4gua corrente e limpas com
alcool etilico absoluto em banho ultrassonico, durante 10 minutos.

As amostras seccionadas transversalmente, apds a usinagem das superficies, foram
embutidas em resina epoxi termo-endurecivel DuroFast, marca Struers, recomendada para retencao
de bordas. Tais amostras foram preparadas para analise metalografica com sequéncia de lixamentos
e polimento com pasta de diamante, seguido por ataque quimico com reagente Kroll.

Também foram realizados ensaios de imersdo em fluido corporal simulado (SBF) com
amostras antes e apos usinagem por EDM nas polaridades negativa e positiva por periodo de 28
dias, conforme protocolo descrito por (KOKUBO & TAKADAMA, 2006).

CARACTERIZACAO

A caracterizacdo das superficies usinadas foi realizada em equipamento da marca Shimadzu,
modelo SSX-550 através de anélise morfoldgica e analise quimica elementar conduzidas por meio
de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) com
detector UTW e aceleracao do feixe de 15kV.

Para céalculo da espessura da camada modificada nas amostras, apds usinagem por EDM,
foram realizadas cinco medi¢des ao longo da se¢do transversal sendo adotado o valor médio. Ensaio
de rugosidade foi realizado em rugosimetro TESA Technology, modelo Rugosurf 2.0, nas
superficies das amostras padrdo e das amostras enriquecidas pelo processo EDM, sendo uma
amostra de cada condi¢do. O cut-off (comprimento de amostragem) foi ajustado para 0,8 mm e o
numero de cut-off utilizado foi cinco. Foram medidos os parametros de rugosidade em Ra
(rugosidade média aritmética) e Rz (rugosidade média real) em cinco posicdes aleatdrias na
superficie. Com base nos valores obtidos a média aritmética foi calculada.

217



B
B
.. . INSTITUTO FEDERAL DE

-. EDUCAGAO, CIENCIA E TECNOLOGIA
RIO DE JANEIRO

Perspectivas da Ciéncia e Tecnologia, v.12 (2020)

Andlises de Difracdes por Raios-x foram conduzidas com radiacdo Ka do cobre, com
comprimento de onda de 1,544 A, corrente de 30 mA, potencial de 40 kV e velocidade de varredura
de 0,02 graus/min, de 10° a 70°, no modo de tempo fixo. As fases foram identificadas por meio de
consulta as fichas cristalograficas do banco de dados do ICDD (INTERNATIONAL CENTRE OF
DIFFRACTION DATA, 2012).

Foram realizados também ensaios de angulo de contato nas superficies usinadas, conduzidos
no equipamento medidor de angulo, marca Kriiss GMBH, modelo DSA100S. O fluido de escolha
foi agua destilada com volume de gota igual a 3uL obtendo-se a média a partir de trés medicdes
feitas para cada condigdo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A topografia da superficie usinada pelo processo EDM, utilizando os parametros descritos
anteriormente, pode ser vista na Fig.2. Observa-se na imagem da Fig.2A o aspecto superficial
referente a liga Ti-6Al1-4V, antes da realizagdo da usinagem por EDM, com evidéncia de estrias e
rebarbas associadas a textura produzida pela ferramenta de corte utilizada para obter amostras de
comprimento compativel com tamanho do porta amostras. Nas amostras das figuras 2B e 2C pode
ser observada distribuicdo aleatoria de crateras e poros, por¢cdes de material ressolidificado e
microtrincas, aspecto tipico de superficies usinadas pela técnica EDM, e que se mostram bastante
similares, principalmente em fun¢do da intensidade da remog¢do associada a elevada concentracao
de ions no fluido dielétrico, verificada através de vigoroso borbulhamento durante a usinagem.

B 2 e

Figura 2. Imagem (MEV-SE) da superficie de liga Ti-6Al-4V (a) antes; (b) apds usinagem por
EDM com polaridade positiva e (c) apos usinagem por EDM com polaridade negativa. Detalhes
mostrando crateras (pontilhado); poros (setas pretas); material ressolidificado (asterisco) e
microtrincas (setas brancas).

Assim, imagens de microscopias das amostras obtidas na nova condi¢do de fluido dielétrico
ajustada, em concentracdo de acido fluoridrico e 4cido fosforico em 5 vezes menor, sdo mostradas
nas figuras 3 e 4.

As figuras 3A e 4A apresentam usinagens com polaridade positiva, verificada de topo na
superficie usinada e verificada na secdo lateral da superficie usinada de pecas bipartidas,
respectivamente. As figuras 3B e 4B, apresentam a usinagens na polaridade negativa, também nos
mesmos modos de visualizagdo. Pode ser observado que as imagens da Figura 3, referentes as
polaridades na vista de topo sugerem presenca de um plano com presenca de alguns pogos que
variam de tamanho e densidade dependendo do sinal da polaridade. J4 as imagens da Figura 4,
associadas a polaridade na vista lateral, mostraram ambas uma textura superficial mais evidente por

toda a superficie, para os dois sinais de corrente.
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Figura 3. Imagem (MEV-SE) da superficie de liga Ti-6Al-4V usinada por EDM com fluido
dielétrico diluido para 1/5 da concentracdo inicial, utilizando polaridade (a) positiva e (b) negativa
na vista de topo. Detalhe dos pogos indicados com as setas.

e -

T T T R f‘!ﬂ!’ﬂn;ﬁtlﬂﬂ;f .'.-;:-
- ; Mg b 4 .. =

Figura 4. Imagem (MEV-SE) da superficie de liga Ti-6Al-4V usinada por EDM com fluido
dielétrico diluido para 1/5 da concentracdo inicial, utilizando polaridade (a) positiva e (b) negativa
na secao lateral.

A tabela 3 apresenta os valores de rugosidade, obtidos para as amostras usinadas com
polaridade positiva e negativa, ambas no sentido de topo.

Tabela 3. Rugosidade Ra e Rz de Ti-6Al-4V usinado por EDM nas polaridades (+) e (-)

INDICES SUBSTRATO POSITIVA NEGATIVA
Ra (um) 0,9+0,4 11,4 +1,7 14,6 £1,6
Rz (um) 4,3+0,3 54,5 +6,4 79,6+11,1

Resultados de difracdo de raios-X sdo mostrados na Fig. 5 onde foram identificados no
grafico (a) os picos referentes a fase alfa da liga Ti-6Al-4V. Os difratogramas 5c e Se, referentes as
amostras usinadas nas polaridades negativa e positiva, respectivamente, apresentaram picos
associados ao oxido de titdnio representados, principalmente, pela fase anatase e alguns picos
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associados ao fosfato de titanio, sendo observados picos de maior intensidade para a polaridade
negativa, quando comparados com o difratograma 5a. Foram identificados também, para amostras
usinadas na polaridade positiva, alguns picos associados ao carbeto de titanio, sendo provavelmente
o carbono oriundo do eletrodo de grafita utilizado para realizar as usinagens. As curvas 5d e 5f,
sugerem que a imersdo em SBF indicaram presenca de fosfatos de célcio, sendo observadas
intensidades maiores para amostras usinadas na polaridade negativa, conforme mostrado no detalhe
da figura 5. A imersdo de amostras sem usinagem manteve o mesmo padrdo apresentado antes da
imersao em SBF, conforme mostrado na curva 5b.
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Figura 5. DRX de Ti-6Al-4V (a) antes e apos EDM nas polaridades (c) negativa e (e) positiva. Os
difratogramas das amostras (a), (c¢) e (e) ap6s imersdao em SBF sdo mostrados em (b), (d) e (f),
respectivamente. Detalhe mostra ampliacao da regiao entre 20 e 55°, das amostras usinadas seguidas
de imersdo em SBF.

Observa-se na Figura 6 a superficie de amostra usinada por EDM com polaridade negativa,
bem como andlise pontual da regido realizada por EDS, referente aos elementos oxigénio e fosforo.

—— 200um i = 200 um

Figura 6. Mapeamento elementar por EDS de (a) superficie de Ti-6Al-4V usinada pelo processo
EDM, com destaque para os elementos (b) oxigénio e (c) fosforo. 220
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As secdes transversais das amostras usinadas sdo mostradas na Fig.7. Nelas estdo destacadas
duas regides tipicamente produzidas pelo processo EDM — zona refundida (ZR) e zona
termicamente afetada (ZTA). As espessuras da zona refundida foram obtidas por MEV e os valores
médios encontrados foram de (248um = 43) na polaridade positiva e (482um + 58) na polaridade
negativa. O elevado desvio padrdo obtido ¢ esperado, uma vez que a topografia da superficie
produzida por este processo nao ¢ regular, influenciando diretamente na espessura da zona
refundida. Ainda na figura 7 sdo ilustrados o limite e a medi¢ao da espessura dessa regido.

Aecd  Pobo  Mag WD Det  F—— 100um

) ——i 100um
100KV 40 w100 18 S CEFET-MG - DEMAT Acc/  Frobe  Mag WD Dat

—

—

200 urm

200 ura
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——

—
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Figura 7. Imagem (MEV-SE) da secdo transversal de amostra Ti-6Al-4V usinada pelo processo
EDM com polaridade (a) positiva e (b) negativa. Mapeamento elementar por EDS destacando os
elementos oxigénio (“c” e “d”) e fosforo (“e” e “f’) para as amostras apresentadas em “a” e “b”,
respectivamente. 221



8

— ,—] =

J [_ ~ INSTITUTO FEDERAL DE

() i EDUCAGAO, CIENCIA ETECNOLOGIA
L [ RIO DE JANEIRD

i

Perspectivas da Ciéncia e Tecnologia, v.12 (2020)

A andlise de mapeamento por EDS da secdo transversal apresentado na figura 7,
especificamente da zona refundida de amostra usinada na polaridade negativa, indica presenca de
oxigénio (Figura7d) e fosforo (Figura7f) e tracos dos mesmos elementos na zona termicamente
afetada. No entanto, ¢ possivel sugerir que o enriquecimento ocorreu na espessura da zona
refundida, ou seja, da ordem de 400 um. Para a polaridade negativa a presenca de oxigénio aparece
elevada em toda a regido analisada (Figura7c) e a de fosforo com densidade mais evidente na regiao
associada a camada mais fina do recobrimento (Figura 7e).

Imagens obtidas em ensaio de angulo de contato sao mostradas nas Figuras 8. Como padrao, a
superficie da liga Ti-6Al-4V antes da usinagem por EDM, indicada na figura 8A, apresenta angulo
de contato médio de (57,1° = 0,8°). A superficie de amostra usinada com polaridade positiva
apresentou média de (25,0° + 4,7°) e as amostras usinadas em polaridade negativa apresentaram
valores em torno de (31,4° £+ 1,2°), mostrados nas figuras 8B e 8C, respectivamente.

57,1° 25,0° 31,4°

(A) (B) (C)

Figura 8. Resultados de ensaio de Angulo de Contato em superficie de Ti-6A1-4V: (A) antes ¢ (B)
apods usinagem EDM na polaridade positiva e (C) apds usinagem na polaridade negativa.

A tabela 2 demonstra alguns parametros com asterisco proprios do funcionamento do
aparelho de EDM em questdo, foi utilizado o tempo de pulso 100 ps, mesmo T (on) utilizado por
(EKMEKCI & EKMEKCI, 2016), os quais fizeram usinagens utilizando o eletrodo peca com as
polaridades positiva e negativa. Durante usinagens por EDM enriquecendo a superficie da liga Ti-
6Al-4V com hidroxiapatita utilizada em pd com agua deionizada. Os autores Elias et al. (2019)
utilizaram a usinagem por EDM buscando a nitretacao do ferro fundido nodular, o tempo de pulso
utilizado T(on) foi 100 ps, a corrente utilizada de 40 amperes, semelhante ao presente trabalho.

O valor de 100 ps para o tempo de pulso é superior ao valor de 10 us citado por Stevens
(1998) como tempo minimo necessario para que os ions adquiram energia cinética para aquecer e
fundir a superficie da peca usinada. O tempo de pulso considerado longo, foi escolhido pelo fato da
Nitretacdo por Descargas Elétricas ser considerada um processo de implantagdo iOnica
(FERNANDES et al., 2020)

As figuras 2B e 2C indicam superficies de amostras usinadas nas polaridades positiva e
negativa, entretanto nessa condicdo foi observada reacdo vigorosa com borbulhamento e
aquecimento excessivo do fluido dielétrico, verificados com a ado¢do dos parametros de usinagem
descritos na tabela 2, quando aliados a solu¢do composta da mistura de acido fluoridrico e acido
fosforico. Dessa forma foi realizada diluicao do fluido dielétrico para uma concentragao cinco vezes
menor, buscando reduzir o aquecimento do fliido. A temperatura da solucdo em operagdo de
usinagem ndo foi medida, tendo em vista o risco de manipular uma solugdo contendo acido
fluoridrico e fosforico em concentragdes significantes.
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A partir disso os resultados mostraram que a diluicdo do fluido dielétrico promoveu reducao
consideravel na remoc¢do de material durante o processo de usinagem. As imagens mostram que as
amostras usinadas no modo direto, tanto na polaridade positiva (Figura 3A), quanto na polaridade
negativa (Figura 3B) promoveram texturizacdo da superficie com padrdo mais constante e em
escala dimensional muito menor que amostras utilizando fluido dielétrico mais concentrado,
comparado com resultados obtidos por (OSHIDA, 2007).

Destaque a ser considerado ¢ que para amostras usinadas na polaridade positiva e vistas na
secdo lateral, conforme mostrado na Figura 4A, apresentaram aspecto com mais ondulagdes na
superficie e que para a polaridade negativa, indicada na Figura 4B, o aspecto apresentado foi de
colméia. Para amostras usinadas com fluido diluido e vistas de topo, percebemos superficie bem
mais plana e com presenca de algumas porosidades, com destaque para as amostras usinadas com
polaridade negativa (Figura 3B) cuja porosidade ¢ presente em elevada densidade, com formato
mais circular e dimensdes em sua maioria inferiores a 1 um. Esse resultado pode ser associado com
a polaridade negativa utilizada, que promove aceleragao de elétrons e ions negativos em dire¢ao a
peca. Essa condi¢do, combinada com elevada frequéncia do pulso ligado, caracterizada por
descargas de curta duragdo, resulta em pouco material erodido e formacdo de pequenas crateras
(GUITRAU, 1997).

Quando comparados os resultados de rugosidade verificamos que o metal base apresentou
valores de Ra em torno de 1,0 um e que a usinagem por EDM, em ambas as polaridades, promoveu
aumento significativo. Os valores foram em torno de 11 vezes superiores para usinagem com
polaridade positiva e 14 vezes para a polaridade negativa. Dessa forma a rugosidade na polaridade
negativa foi em torno de 28% superior, quando comparada com a polaridade positiva. Considerando
Rz, que representa a média entre o maior pico e o maior vale, os valores também indicaram maior
rugosidade para polaridade negativa. Esses resultados expressam bem as condi¢des descritas nas
figuras 4A e 4B. Com relagdo aos resultados obtidos por EDS, referente a analise pontual de regido
indicada na Figura 6 que foi usinada com polaridade negativa e fluido dielétrico em concentracdes
elevadas de 4cido fluoridrico e acido fosforico, foi observada composi¢do quimica composta em sua
maioria por titdnio, oxigénio, aluminio e fosforo. Os elementos titdnio e aluminio podem ser
associados a composi¢cdo do metal base e a presencga de carbono se deve provavelmente a utilizagao
da grafita como eletrodo ferramenta. Esse resultado de usinagem com a polaridade negativa ¢
devido a diregdo da aceleragdo dos ions, ou seja, a ferramenta negativa e a peca positiva fazem com
que os ions de oxigénio e fosforo, de polaridade negativa, sejam acelerados em dire¢do a pega, o
que explica sua presenca na superficie das amostras. Algumas variagdes na distribuicdo superficial
dos elementos quimicos avaliados, podem ser associadas a textura superficial obtida, bem como a
intensidade da energia envolvida nas descargas elétricas, com a fusdo e resolidificagdo associada ao
material (GUITRAU, 1997).

A relacdo entre os resultados obtidos por DRX, referente a analise das superficies das
amostras demonstradas na Fig. 5, (b) Ti-6Al-4V antes da usinagem, (d) amostra usinada na
polaridade negativa, (f) amostra usinada na polaridade positiva, todas foram imersas em solugdo
SBF durante 28 dias. A amostra (d), amostra negativa apds SBF apresentou picos de 6xido de
titdnio na fase anatase presentes em toda amostra, em conjunto com a hidroxiapatita da solugdao. O
recobrimento do 6xido foi eficiente sobre toda amostra, quando comparado ao resultado de DRX
apresentado pelos autores MA et al. (2016), apds realizarem na superficie da liga Ti-6Al-4V
oxidagdo por microarco seguida por deposi¢do de vidro bioativo através de laser.
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No caso da polaridade com o eletrodo ferramenta positivo, o corte na superficie da pega ¢
mais profundo, avaliando que o catodo nesta situacdo € o eletrodo ferramenta (JAMESON, 2001),
havendo assim maior desgaste do eletrodo de grafita, com cavidades mais profundas e largas na
superficie da pega, conforme pode ser verificado na figura 9. A fase de igni¢do do processo EDM ¢
caracterizada pela emissdo de elétrons, chamados elétrons primarios, para pecas na polaridade
negativa, devido a aplicagdo de uma diferenga de potencial entre os eletrodos. Estes elétrons sdo
atraidos pelo eletrodo de polaridade positiva e comecam a se mover em direcao a ele. No caminho,
0s atomos primdrios colidem com atomos neutros do fluido dielétrico, os quais se tornam cations e
anions, chamados elétrons secundarios. Na fase de formagao do canal de plasma, os ions positivos
sdo atraidos para o eletrodo negativo e quando colidem com este, promovem a emissdo de mais
elétrons. O processo continua ¢ a corrente de cations e elétrons pelo fluido dielétrico aumenta
drasticamente, promovendo aquecimento localizado (ROSA, 2018).

A composi¢do quimica nesse caso, mostrada no EDS da figura 9C, foi composta na maioria
por titdnio e aluminio, constituintes da liga e dos elementos carbono e oxigénio, possivelmente
provenientes do eletrodo de grafita. Esses dados sugerem que o processo de usinagem deva ter
promovido enriquecimento da superficie com os elementos provenientes do fluido dielétrico e do
eletrodo.
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Figura 9. Superficies dos eletrodos e amostras usinados: (A) polaridade positiva, (B) polaridade
negativa. EDS (C) realizado na superficie da peca de “A”.

Nas secdes transversais de amostras usinadas por EDM nas polaridades positiva e negativa
mostradas nas figuras 7A. e Fig. 7B, respectivamente, nota-se que as microtrincas causadas pelo
estresse térmico sofrido pelas amostras ndo sdo restritas apenas a superficie, estando também
presentes na secao transversal. Segundo LEE er al.(2016), a ocorréncia e tamanho de trincas,
geralmente formadas pelo processo EDM, podem ser reduzidas por meio do ajuste de parametros de
processo e com realizagdo de tratamentos térmicos apds a usinagem.
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Os resultados medidos através do ensaio de angulo de contato mostraram que as superficies
usinadas apresentaram maior molhabilidade, quando comparadas com as superficies de amostras
antes da usinagem. A usinagem na polaridade positiva apresentou maior molhabilidade em relagao a
superficie padrao. A usinagem em polaridade negativa demonstrou comportamento com menor
carater hidrofilico em compara¢do com a amostra usinada na polaridade positiva.

Diante de aspectos importantes como composicdo quimica e morfologia superficial, que

desempenham papel fundamental na molhabilidade do titdnio, verificamos que a alteragdo da
textura superficial promovida pela usinagem com polaridade positiva, caracterizada por menores
valores de Ra e Rz ajudou a promover angulos de contato menores, quando comparado com a
textura promovida pela usinagem com polaridade negativa.
Dessa forma, os resultados encontrados nesse trabalho mostraram que a usinagem por descargas
elétricas utilizando polaridade positiva resultaram em alguns poros superficiais, com trincas na
superficie. Enquanto isso, com o uso de polaridade negativa no eletrodo ferramenta, houve
formacao de poros e crateras uniformes, com trincas menores. Segundo PRAKASH et al. (2016) a
técnica EDM ¢ uma candidata potencial para produzir superficies biocompativeis, pois nao
necessita de preparagao prévia da superficie antes do processo e converte a superficie para camada
de 6xido de espessura controlada, o que pode aumentar a biocompatibilidade da superficie do
substrato e fornecer melhor veiculo para ligagao celular e seu crescimento.

A performance do eletrodo de grafita investigado em usinagem de liga Ti-6Al-4V através do
processo EDM mostrou melhores resultados na polaridade negativa do eletrodo. Além disso, TiC
foi encontrado na camada refundida, sugerindo comportamento potencialmente biocompativel
(PRAKASH et al., 2016). Apos o processo EDM formam-se microtrincas, causadas pelo estresse
térmico sofrido pelas amostras. Tais microtrincas podem diminuir a resisténcia mecanica da liga,
atuando como concentradores de tensdo, além de nesse caso, devido a proximidade com a
superficie, poderem acarretar no descolamento de por¢des do material (WANG et al., 2014).

Considerando que superficies rugosas apresentam maior area superficial disponivel para
interacdo com proteinas (RATNER et al., 2004), onde esta interagdo ¢ responsavel pela formagao
da monocamada de proteinas adsorvidas que atuard como base para a adesdo, migracao e
proliferagdo celular, ou seja, respondera diretamente pela osseointegragdo futura. Altas
concentracdoes de proteinas sobre a superficie do biomaterial tornam o processo de adsorcao
irreversivel e determinam a intensidade da resposta celular, o qual somente ocorrerd sobre
superficies recobertas por proteinas adsorvidas. Assim, as superficies obtidas pela usinagem por
EDM utilizando o fluido dielétrico a base de acido fluoridrico e acido fosforico, além de maior area
superficial para interacdo e maior rugosidade superficial, podem promover maior intertravamento
mecanico entre implante e tecido, melhorando a fixa¢do do dispositivo utilizado (RATNER et al,
2004; DEE et al,, 2002).

Outro fator ¢ que o aumento de molhabilidade pode frequentemente ser relacionado a
interacao mais eficiente da superficie de implante com o ambiente bioldgico (RATNER et al., 2004,
MENZIES & JONES, 2010). Assim, a molhabilidade aumentada, indicada por menores angulos de
contato, em geral podem ser indicativo de comportamentos mais biocompativeis (ROSA et al.,
2017).

Segundo estudo (PENG et al., 2013) que realizou analise da adesdo e crescimento da bactéria
Staphylococus epidermidis na superficie de nanotubos de TiO, obtidos através de técnicas
eletroquimicas, utilizando acido fluoridrico. Constataram que pela presenca do flaor e do 6xido de
titdnio as bactérias apresentaram inibicao do crescimento na superficie.
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CONCLUSOES

Os resultados mostrados indicam a efetividade de se obter superficies enriquecidas com
oxigénio e fosforo por meio do processo EDM, quando se utiliza solu¢do contendo esses elementos
como fluido dielétrico. Esses elementos se mostraram presentes na superficie porosa € nos ions
implantados no material base por meio da utilizacdo das descargas elétricas. A profundidade de
enriquecimento foi da ordem de 400 pm. A superficie obtida pelo processo possuiu aspecto tipico
de superficies usinadas por descargas elétricas. O aumento da molhabilidade em relagdo a superficie
nao tratada sugere potencial bioadesao dispositivo/tecido. Esses achados evidenciam a possibilidade
da utilizagao da liga Ti-6Al-4V com superficie enriquecida, obtidas através de usinagem EDM, para
processamento de biomaterial de implantes dsseos e proteses.
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