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RESUMO

Atualmente, os defeitos 6sseos consequéncia de fraturas ou doencas (osteoporose, periodontite)
sd0 um crescente problema de saude. Como alternativa aos auto e hétero enxertos, novos biomateriais
gue potenciam a regeneracao 0ssea tém vindo a ser desenvolvidos: biomateriais com capacidade de se
degradarem ao longo do tempo no organismo como é o caso do magnésio (Mg). O Magnésio apresenta
inimeras vantagens como o mddulo de elasticidade (semelhante ao do 0sso) e a biocompatibilidade. No
entanto, existem varios desafios como a rapida degradacao, e a taxa de libertacdo de hidrogénio, o que
podera causar a falha na integridade do implante e impedir a viabilidade celular dos novos tecidos.
Atualmente algumas solucdes permitem contornar estas desvantagens do Mg, como a adicao de
elementos de liga, funcionalizacdo, tratamentos térmicos, entre outros.

O estudo aqui presente tem como principal objetivo a funcionalizacdo do magnésio de forma a
reduzir a taxa de dissolucao no organismo humano. A solucao apresentada consiste no revestimento de
pos de magnésio com zinco utilizando a técnica da eletrodeposicdo. Nesta técnica foram controlados os
parametros voltagem e tempo, de forma a controlar a espessura do revestimento. A caracterizacdo
consistiu na analise de imagens obtidas no microscépio eletronico de varrimento. Foram analisados oito
parametros com voltagens e tempos diferentes que originaram diferentes resultados quanto & camada
formada.

O conjunto de parametros 12V, 120 segundos e com uma intensidade de corrente de 0,41A,
apresentou resultados promissores, o revestimento apresenta maior uniformidade e maior percentagem
de superficie totalmente revestida (83%). Foram utilizados pés de magnésio funcionalizados utilizando
este conjunto de parametros para o fabrico de amostras macicas por sinterizacao assistida por pressao
uniaxial (Hot-pressing) e concluiu-se que os parametros mais adequados sdo de 30 minutos sob a

pressdo de 20 bar a 350°C. O arrefecimento foi efetuado de forma controlada.

PALAVRAS-CHAVE

Eletrodeposicao, Magnésio, Zinco
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ABSTRACT

Nowadays, bone defects resulting from fractures or diseases (osteoporosis, periodontitis) are a
growing health problem. As an alternative to auto and heterografts, new biomaterials that enhance bone
regeneration have been developed: biomaterials with the ability to degrade over time. These allow
degradation in the body without any toxicity, as is the case with magnesium (Mg). Magnesium has
numerous advantages such as its modulus of elasticity (similar to bone) and biocompatibility. However,
there are several challenges such as rapid degradation, and the rate of hydrogen release, which could
cause failure of the implant integrity and prevent the cell viability of new tissues. Currently, some solutions
allow to overcome these disadvantages of Mg, such as the addition of alloying elements, functionalization,
heat treatments, among others.

The main objective of the present study is the functionalization of magnesium to reduce the
dissolution rate in the human body. The solution presented consists of coating magnesium powders with
zinc using the electrodeposition technique. In this technique, the voltage and time parameters were
controlled to control the thickness of the coating. The characterization consisted of the analysis of images
obtained in the scanning electron microscope. Eight parameters were analyzed with different voltages
and times, which originate different results regarding the layer formed.

The set of parameters 12V, 120 seconds and with a current intensity of 0.41A, showed promising
results, the coating has more uniformity and a higher percentage of completely coated powder (83%).
Functionalized magnesium powders were used handling this set of parameters for the manufacture of
massive samples by uniaxial pressure-assisted sintering (Hot-pressing) and it was concluded that the
most suitable parameters are 30 minutes under a pressure of 20 bar at 350°C. The cooling was carried

out in a controlled manner.

KEYWORDS

Electrodeposition, Magnesium, Zinc
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1. ENQUADRAMENTO

O capitulo 1 tem como principal objetivo esclarecer a motivacao e os principais objetivos a alcancar com

esta dissertacdo. Assim, este capitulo esta divido em trés subcapitulos: a motivacao (1.1), objetivos (1.2)

e estrutura da dissertacao (1.3).



Capitulo 1

Funcionalizacéo de pés de magnésio para aplicagdes biomédicas

1.1 Motivacao

0 osso ¢ um tecido dindmico com uma incrivel capacidade de se autorregenerar e com uma
estrutura bem organizada, estando dividido em osso trabecular, mais poroso, e 0sso cortical mais
compacto. E extremamente importante, quando se estuda biomateriais para aplicacdes ortopédicas, a
compreensao das fases da regeneracdo do 0sso. Sdo quatro as principais fases: inflamacao, formacao
do calo mole, formacao do calo duro e remodelacdo 6ssea. Cada uma destas fases apresenta tempos
especificos de formacado 6ssea que devem ser respeitados para uma regeneracao eficaz [1-3].

Nas ultimas décadas, foram feitos avancos no ramo dos biomateriais que promoveram um
aumento significativo no desenvolvimento do mercado dos implantes e dos biomateriais necessarios para
a substituicao/reparacédo ossea [4]. Os scaffolds, atualmente disponiveis para aplicacdes biomédicas,
SA0 na Sua maioria porosos para que seja possivel o crescimento 6sseo no seu interior [5]. Séo
produzidos sobretudo a base de materiais biocompativeis. A maioria dos metais usados nao sao
biodegradaveis e apresentam desvantagens como a libertacdo de ides toxicos que levam muitas vezes a
reacOes alergénicas e consequente remocao do implante [3].

Os materiais ceramicos apresentam caracteristicas de elevado interesse como a
biocompatibilidade e o facto de ndo se degradarem, no entanto existem algumas desvantagens como a
baixa resisténcia mecanica, quando porosos, e um modulo de elasticidade superior ao do 0sso[6-7]. Nao
obstante as desvantagens que possuem sao muito requisitados para aplicacoes odontoldgicas, para
preenchimento 6sseo, entre outros [8-9].

Do mesmo modo, 0 magnésio tem vindo a ganhar interesse por parte dos investigadores desta
area. Vantagens como a biocompatibilidade, biodegradabilidade, baixa densidade e boas propriedades
mecanicas faz deste um dos potenciais metais para aplicacoes ortopédicas [10-9]. Ressalte-se que uma
taxa de degradacao controlada determina que nao haja a necessidade de remocao ou substituicao do
implante pois o 0sso substituira o implante [11]. A libertacao de hidrogénio e consequente acumulacao
perto do local do implante podera levar a falha do mesmo. Para além da perda de integridade mecanica,
devido a biodegradacao, esta elevada acumulacao do hidrogénio inibe a formacao de novo tecido 6sseo.
Nesse sentido, € crucial a otimizacao desta taxa de dissolucao, por via do controlo da evolucao de

hidrogénio [10].
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1.2 Objetivos

Perante uma lesdo ou uma fratura em que 0 0ss0 ndo seja capaz de se autorregenerar €
necessario recorrer a utilizacao de implantes ou enxertos 6sseos que podem ser de caracter permanente
ou reabsorvivel.

O magnésio pertence aos reabsorviveis e comparativamente a outros materiais, como 0s
poliméricos, apresenta a grande vantagem de possuir uma elevada resisténcia mecanica. Visando a
solucionar a rapida taxa de degradacao podemos recorrer a alteracdo do processo de fabrico, a adicao
de elementos de liga ou a funcionalizacdo. Neste sentido, procurou-se um método de funcionalizacao
destes pds para conferir uma reducao na taxa de degradacao.

Foi escolhido o processo de eletrodeposicdo por este ser acessivel, ser vantajoso na producéo
de camadas finas e com parametros muito controlaveis, tais como: composicdo quimica e
microestrutura. Para além destas vantagens a eletrodeposicao permite a cobertura de um elemento sem
recorrer a sinterizacao ou um tratamento térmico.

De forma a alcancar o objetivo final varios objetivos foram estipulados:

O primeiro objetivo consiste no levantamento dos materiais com caracter biodegradavel que

possam ser aplicados no corpo humano, com o principal objetivo de criar uma liga & base de magnésio

(Mg) com uma taxa de dissolucao controlada. Para isto & necessario:

v" Compreender a influéncia dos elementos quimicos, como por exemplo o0 zinco (Zn), na reducéo
da taxa de degradacdo tendo em conta as percentagens relativas de cada elemento,
biocompatibilidade e vantagens destes quando associados ao magnésio (principal constituinte);

v' Obter uma analise comparativa do magnésio com os restantes materiais utilizados na
bioengenharia, de forma a perceber as vantagens e desvantagens que este elemento apresenta

perante os demais;

O segundo objetivo foca-se na funcionalizacdo de pds de magnésio para fins biomédicos.

Primeiramente revestindo os pos de Mg através de eletrodeposicao e posteriormente recorrendo a

metalurgia dos pos para a obtencao de pecas macicas.

v Otimizacio dos parametros de revestimento dos pos de Mg através de eletrodeposicéo, de forma
a estudar a possibilidade de reducéo da taxa de degradacéo;

v Producéo de provetes por metalurgia dos pos com os pos funcionalizados.
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O terceiro objetivo diz respeito a caracterizacao dos pds e provetes através de microscopia
eletronica de varrimento (Scanning Eletron Microscopy — SEM) para analise dimensional dos pos e
revestimento, espectroscopia de raios-X de energia dispersiva (EDS) para averiguar a composicdo

quimica do revestimento.

1.3 Estrutura da dissertacao

A presente dissertacado esta presente em 5 capitulos.

O capitulo 1 apresenta a motivacéo, os objetivos e a estrutura da tese.

O capitulo 2 descreve em pormenor as principais caracteristicas dos materiais que foram usados
ao longo deste trabalho e os conceitos mais fundamentais dos métodos de fabrico.
O capitulo 3 consiste na apresentacao dos diferentes resultados.

O capitulo 4 diz respeito a discussao dos resultados.

O capitulo 5 apresenta observacoes finais deste trabalho e sugestdes feitas para trabalhos

futuros.



2. ESTADO DA ARTE

Este capitulo apresenta um enquadramento teérico com alguns conceitos fundamentais sobre

eletrodeposicéo, metalurgia dos pos, materiais biodegradaveis, em particular o magnésio e as suas ligas.
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2.1 Regeneracio Ossea

O processo regeneracdo ossea divide-se em quatro fases principais e tem inicio aquando da
fratura do osso. Esta fratura resulta numa resposta inflamatéria devido a quebra de vasos sanguineos e
consequente formacao de coagulos.

A acéo dos osteoclastos reside na remocao do tecido morto e substancias resultantes da fratura.
De seguida da-se a formacao do calo mole pela atuacédo dos osteoblastos, primeiro para a reconstrucao
e formacéo de vasos sanguineos e seguidamente para a formacao de tecido dsseo [12]. O tempo desta
fase varia consoante a fratura e a sua localizacdo. Segue-se a formacao do calo duro, calcificacdo do
0SS0, que para além de conferir resisténcia promove a mineralizacao do 0sso.

Por fim temos a remodelacao 6ssea, esta é a fase mais demorada e quando finalizada o 0sso
deve ser idéntico ao anteriormente existente, com as mesmas funcionalidades e igualmente resistente

[1], [13-14] (Ver Figura 1).

Calo externo
Calo do

Hematoma 0SS0 €sponjoso

Calo

Earmio Fratura

tratada

Novos
vasos
sanguineos

1. Fase Inflamatoria 2. Formacao do calo 3. Calcificacao do calo 4. Remodelacdo do osso
mole

Figura 1 - Estagios da Regeneracdo Ossea [15].

O implante ideal deve degradar-se e ser absorvido a medida que regeneracdo dssea vai
ocorrendo [5], [16]. Para que seja possivel a total regeneracao do 0sso, é imprescindivel que o implante
mantenha toda a sua integridade e propriedades mecanicas, como por exemplo suporte das cargas

aplicadas ao longo de, pelo menos, trés a quatro meses [17-18].
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Tabela 1 - Propriedades mecanicas do osso humano [19], [20].

Resisténcia a Tensao de
Resisténcia a Médulo de
Material compressao Rotura
tracao (MPa) Elasticidade (MPa)
(MPa) (MPa)
Osso Trabecular 0,1-16 10-20 0,05-0,5 -
Osso Cortica| 130'200 50'151 7-30 2-12

0 osso nao é completamente compacto, tendo uma estrutura interna com alguns espacos para

vasos sanguineos e medula dssea, cerca de 50-90% deste é poroso e atribui elasticidade ao 0sso. Esta

area porosa corresponde ao 0sso trabecular e para além de atribuir uma menor densidade, tem extrema

importancia na parte estrutural e nutritiva do mesmo. A superficie temos o 0sso cortical, que funciona

como um revestimento desta estrutura [21] como visivel na Figura 2, possuindo propriedades mecanicas

bastante superiores as do 0sso trabecular, ou 0sso esponjoso, como visivel na Tabela 1.

Yasos Medula
Sanguineos Ossea

o N
Osso Esponjoso «——————————5——" = { ‘.
=T " I

g’

0Osso Cortical — = ° o

Osso Trabecular

Figura 2 — Representacédo esquematica do osso cortical e trabecular [22].

A densidade do osso trabecular € muito menor (por exemplo tibia é de aproximadamente 0,30

g/cm?) do que no 0sso cortical (por exemplo fémur cuja densidade é de aproximadamente 1,85 g/cm?)
[21].
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De forma a responder as fraturas existem varias solucdes a serem estudadas, tais como:
estruturas tridimensionais - scaffolds, implantes ou enxertos 06sseos, estes métodos sao
maioritariamente utilizados para a resolucao de fraturas e falhas [23].

O implante apesar de ser uma solucao para substituicdo artificial do osso e melhorar a qualidade
de vida do portador pode apresentar a libertacdo de elementos tdxicos e consequente resposta
inflamatdria por parte do organismo ou necrose dos tecidos circundantes [24].

Com o0 avanco na area biomédica ha um interesse crescente na criacdo de estruturas
tridimensionais que sirvam de suporte e reproduzam as caracteristicas do 0sso (otimizadas e eficazes)
para que desta forma este seja reposto sem que haja uma segunda intervencao no organismo [21]. Com
a necessidade de recriar esta morfologia foram desenvolvida estruturas denominadas scaffolds, utilizadas
para aplicacdes biomédicas que podem ser constituidas por biomateriais, entre as opcdes temos os
ceramicos, poliméricos (naturais ou artificiais), bioativos, metais ou compésitos [12], [21]. Inimeras
estruturas tém vindo a ser testadas no ambito ortopédico para comprovar a viabilidade, adeséo,
vascularizacdo e integracao celular [19].

Os principais requisitos de scaffold adequado para a regeneracao 6ssea sao: resposta bioldgica,
caracteristicas estruturais e composicao biodegradavel, de modo a replicar o mais fielmente possivel o
0ss0 natural [25].

A evolucdo no ambito da ciéncia tem provado que os implantes dsseos porosos sao benéficos
no que toca a implantacdo e adesdo do tecido 6sseo circundante [12]. A densidade, arquitetura e
tamanho do poro, sdo relevantes para o fendmeno de osteointegracao, sendo habitualmente alvo de

estudos avancados [12].

2.2 Materiais Biocompativeis e Biodegradaveis

A biocompatibilidade ¢ definida como a aptiddo que um material possui para gerar uma resposta
biologica adequada sem qualquer risco patolégico, toxicidade no sistema imunitario ou efeitos
secundarios indesejaveis [26-27].

Ao longo dos anos, e com o avancar das tecnologias e ciéncias nos diversos ramos da industria
médica, existiu a necessidade de assegurar que os materiais utilizados nos pacientes cumprem com
todos os regulamentos e normas impostas, sdo seguros e eficazes, de forma a evitar preocupacdes

alergénicas e legais. De forma a prevenir complicacdes posteriores a utilizacdo de um material no corpo
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humano sdo realizados testes de controlo que podem ser /7 vitro, em animais (/7 vivo) ou ensaios clinicos
[27].

Os biomateriais sdo de elevado interesse pelos extensos ramos de aplicacdo, sdo materiais
artificiais ou naturais capazes de serem usados em sistemas bioldgicos e podem ser: metais, ceramicos
ou poliméricos. Os polimeros podem ser divididos em artificiais e naturais, sendo que os primeiros sao
materiais como silicones, etileno e os segundos materiais como o colagénio, gelatina e seda [28].

Aquando da utilizacao de materiais metalicos & imprescindivel assegurar que nao se atingem
niveis de toxicidade insuportaveis, causadas pela libertacao de ides [29]. A maioria dos metais ou ligas
metalicas utilizadas para a criacdo de implantes sdo: o ferro (Fe), cobalto (Co), niquel (Ni), titanio (Ti),
ligas de Co-Cr, ligas de titanio e de aco inoxidavel [28], [30-31].

Contudo os implantes metalicos apresentam algumas limitacdes. O uso prolongado destas ligas
pode resultar em reacdes alérgicas, falha no implante e complicacdes relacionadas com a substituicdo
do mesmo. Algumas das complicacdes podem ser Alzheimer, ou outras doencas neurologicas, dor, morte
do tecido circundante, entre outros. Este entrave evidenciou a necessidade de existirem avancos na area
de engenharia de tecido estimulando a criacao de implantes com massa e tamanho reduzidos de modo
a reproduzir o comportamento do osso e diminuir o tempo de reabilitacdo do paciente [4], [30].

0 Magnésio apresenta uma predisposicdo a oxidar em contacto com ar ou temperatura e adquire
uma coloracdo mais acinzentada. Esta deve-se a formacdo de uma camada de o6xido (MgO) que

resguarda de uma posterior degradacao [32] (ver Figura 3).

Figura 3 — Imagem obtida por SEM - pds de magnésio puro (99% de grau de pureza) [33].
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Na Tabela 2 que se segue é possivel observar algumas das propriedades fisicas do magnésio.

Tabela 2 - Propriedades especificas do magnésio.

Densidade a 20°C (g/cm?) 1,74 [17], [34]
Madulo de Elasticidade (GPa) 45 [35]
Tens&o de cedéncia (Mg Puro) (MPa) 21

Tensdo de cedéncia (Mg extrudido) (MPa) 90-105 196]
Ponto de fusdo (°C) 650 [37]
Potencial E/V (M#/M) 2,36 [38]
Massa atomica (g.mol?) 24,31 [39]

Relativamente as propriedades mecanicas 0 magnésio apresenta boa resisténcia mecanica
(apesar de nos metais ser das mais baixas), baixa densidade e biodegradabilidade [10], o médulo de
elasticidade do magnésio puro é de aproximadamente 41-45 GPa [17], e a resisténcia a compressdo de
65-100 MPa [10]. A densidade do magnésio é de aproximadamente 1,7 g/cms [17], [35] [34], estas
carateristicas revelam interesse por se assemelharem a do 0sso humano.

A estrutura do magnésio e ligas de magnésio é geralmente hexagonal compacta (HC). Temos
que a microestrutura geralmente tem influéncia nas propriedades mecéanicas, no grdo e taxa de
degradacdo das ligas de magnésio [40]-[42]. Através de estudos previamente realizados sabe-se que
estas podem ser melhoradas através do método de producéo, a titulo de exemplo temos que a extrusao
a quente promove um refinamento do grdo o que leva a um melhoramento da liga [40]. Podem também
ser melhoradas através da modificacao da superficie de contacto, uma adaptacao das caracteristicas da

superficie tem provado melhorias na biocompatibilidade e resisténcia a corrosao do material [43-44].

O magnésio para além de apresentar biocompatibilidade, revela propriedades mecéanicas de
grande interesse tendo em conta a constituicdo do osso (Tabela 1). Por sua vez, o elemento zinco, apesar
de diferir das propriedades mecanicas do 0sso revela ser vantajoso no combate a degradacao.

O magnésio é também o quarto elemento mais abundante no corpo humano, e essencial na
composicdo dos dentes e ossos. E principalmente conhecido pela sua funcdo fundamental no
metabolismo dsseo, e a excrecao deste elemento é via urinaria ou suor [45]. Um adulto possui cerca de

25 a 30 grama de magnésio no corpo [17], [18], [35], especialmente nos 0ssos e musculos.

10



Capitulo 2

Funcionalizacéo de pés de magnésio para aplicagdes biomédicas

Concentracbes superiores a 1,74-2,61 mol/L podem implicar sintomas de toxicidade, tais como:
hipotensao, nausea, depressao, entre outros [46].

Os scaffolds de magnésio puro sao promissores biologicamente, considerando o seu potencial
de degradacdo sem comprometer de forma tdxica o organismo, no entanto ainda apresentam
preocupacdes relativamente a libertacao de elementos téxicos [36], [47]. Apesar das vantagens o uso
deste material esta limitado por alguns obstaculos, especialmente a elevada taxa de degradacao /in vivo.

Como referido, 0 magnésio é um elemento essencial para o metabolismo do ser humano e esta
envolvido na sintese proteica, ativacdo de diversas enzimas, regulacao das atividades no sistema nervoso
neuromuscular e central. Além disso, implantes ortopédicos de magnésio ndo permanecem, de modo
permanente no corpo, nao sendo necessario um segundo procedimento cirlrgico para remocao apos a
formacao do novo tecido [48]. O atraso no crescimento 0sseo esta relacionado diretamente com a
quantidade de magnésio presente no mesmo [45].

Os fluidos corporais sdo considerados um ambiente altamente corrosivo e agressivo para
elementos, especialmente como 0 magnésio, cuja taxa de degradacao é elevada. Estes fluidos compostos
por agua, oxigénio, proteinas e ides eletroliticos, como cloretos e hidrdxidos, tornam o magnésio
(potencial eletroquimico negativo de -2,37V) suscetivel a degradacdo, com a migracdo dos ides da
superficie metalica para o fluido circundante [17].

A libertacdo de Mg ¢ inofensiva para o organismo e pode acelerar o processo de reconstrucao
do tecido dsseo [49]. Além disso 0 magnésio tem também elevada resisténcia mecanica relativamente a
materiais poliméricos, tidos como excelentes opcdes para fins biomédicos, tendo em conta a
biocompatibilidade e degradacao, no entanto, o magnésio e ligas de magnésio garantem maior
resisténcia mecanica para suportar carregamento, tornando-o um material ideal para implantes
reabsorviveis para substituicao dssea [41], [50].

Desta forma existem vantagens claras destas ligas que permitem a remodelacao sem restringir
a capacidade de revascularizacao, devido a adaptacao deste elemento ao crescimento do tecido.

Na Tabela 3 é possivel avaliar qualitativamente as propriedades do magnésio.
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Tabela 3 - Vantagens do Magnésio [51].

Vantagens Observacoes

A baixa densidade do magnésio é semelhante a densidade
Baixa densidade

do osso.
Elevada resisténcia especifica A relacao resisténcia especifica peso ¢ elevada.
Alta capacidade de absorcéo de energia Pode ser utilizado para aplicacbes de suporte de cargas.
Facil maquinabilidade e rigor E o metal mais facil de maquinar. E também facil obter
dimensional dimensdes com baixas tolerancias.

E um material biocompativel e promove a formacao de
Biocompatibilidade
novo tecido 6sseo.

Degradacéo Completa degradacéo e absorcao.
Para além das vantagens algumas das dificuldades na utilizacao deste material prendem-se com
o risco de falha prematura do implante devido a sua rapida degradacao. Desta forma para que este fosse
considerado um implante biodegradavel eficaz seria necessario controlar o seu comportamento mecanico
ao longo do processo de degradacdo no ambiente fluido corporal [11]. As desvantagens deste elemento

estdo apresentadas de forma qualitativa na Tabela 4.

Tabela 4 - Desvantagens do magnésio [51].

Desvantagens Observacoes

A rapida degradacao do magnésio nao permite a correta formacao
Degradacao
do novo tecido dsseo.

A libertacado de H., acelera o processo de degradacao e pode ser
Evolucado do Hidrogénio
toxico.

2.2.1 Magnésio e as duas ligas

As ligas de magnésio como material degradavel tém recebido especial atencao nos ultimos anos
devido a possuir propriedades tais como biocompatibilidade e bioatividade [14]. Para além disto o mddulo
de elasticidade e a resisténcia a compressao sao semelhantes as do 0sso natural do que a de outros
materiais frequentemente utilizados para construcéo de implantes, tais como, 0 aco inoxidavel, ligas de
Co-Cr e de titanio [11].

No sentido de combater a elevada degradacdao do magnésio diversos materiais tém sido

estudados, tais como, 0 manganésio, o cobre, 0 aluminio, o calcio, a zirconia e o0 zinco, como aditivos
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de liga [41]. Infelizmente as ligas convencionais de magnésio com taxas de degradacao aceitaveis para
aplicacdes biomédicas foram produzidas para fins industriais. Desta forma quando em contacto com os
fluidos corporais podem libertar elementos téxicos ou pouco benéficos para o corpo humano, isto
acontece especialmente nas ligas de magnésio e aluminio, manganésio ou elementos terra [38]. As ligas

mais utilizadas industrialmente de magnésio sdo: AZ31, AZ91, LAE442 e WE43 [40] (Ver Tabela 5).

Tabela 5 - Composi¢édo elementar de ligas de Magnésio selecionadas (% em massa) [52].

Ligas de Outros
Ca (%) Al (%) Mn (%) Zn (%) Li (%) Nd (%) Zr (%) Y (%) Mg (%)
Magnésio elementos (%)
Cu-0.008
AZ31 - 2,4 0,4 0,8 - - - - 96,7 Fe-0.003
Be-0.005
Cu-0.003
AZ91 - 9,0 0,13 0,5 - - - - 90,37 Fe-0.014
Be-0.002
LAE422 - 2,2 0,2 0,2 3,9 2,0 - - 91,5
3,7- 92,1-
WE43 - - - - - 2,4-3,2 0,4
4.3 93,5
MgCa0.8 0,8 - - - - - - - 99,2
Mg6Zn - - - 6 - - - - 94

A utilizacdo de magnésio puro para aplicacdes biomédicas ndo é viavel e por esta razdo uma
das estratégias utilizadas para controlar a taxa de degradacdo é o revestimento da superficie com
materiais como o fosfato de calcio, poliméricos, etc.

O magnésio e as suas ligas podem ser designados segundo a nomenclatura do sistema ASTM
(American Society for Testing and Materials). No sistema de designacao da liga as primeiras duas letras
dizem respeito aos elementos de liga com maior percentagem relativa, de seguida os numeros referem
a quantidade. A quinta letra refere a existéncia de elementos minoritarios. Os dados introduzidos apos a

quinta letra sao separados por um hifen e indicam o tratamento da liga, térmico ou termomecanico [53].
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Analisando um caso mais pratico no sentido de entender o funcionamento desta nomenclatura,
temos como forma de exemplo, a codificacao AZ91E-T6. A siglas AZ correspondem aos principais
elementos da liga, neste caso aluminio (A) e zinco (Z). Os valores presentes na segunda parte, 9 e 1,
correspondem a percentagem em massa dos elementos de liga, 0 9 corresponde aos 9% de aluminio
presentes na liga e 0 1 corresponde a 1% de magnésio. A terceira parte, letra E, corresponde a um fator
diferencial, este é utilizado por existirem diversas ligas com iguais percentagens dos elementos principais
(AZ). Por fim, temos o T6 que corresponde ao tratamento térmico utilizado, neste caso tratado

termicamente e envelhecido artificialmente [53].

2.2.2 Ligas de magnésio mais usadas e as suas aplicacdes

A adicdo do magnésio é normalmente feita para que se obtenha uma reducao na densidade de
um material, que pode ser até 70% [37]. Para aplicacdes industriais em que o desafio apresentado
implique a necessidade de utilizar um material menos denso sé@o utilizados materiais como aluminio,
entre outros, no entanto, a baixa densidade do magnésio e o baixo custo de obtencdo tornam este
elemento um potencial substituto ou aditivo para ligas mais densas. Para além da densidade a utilizacao
do magnésio é vantajosa pois este possui uma boa ductilidade, excelente propenséo a fundicdo e uma
boa absorcéo de vibracdes [37].

Elementos de liga como o calcio, estréncio e o silicio sao biocompativeis e por essa razdo mais
apropriados ao uso no corpo humano [55-56]. Nestas ligas graos mais refinados revelam melhorias nas

propriedades mecanicas tais como: resisténcia a deformacao e resisténcia a degradacao [56].

As ligas comerciais, com 0 magnésio como elemento base, mais habituais séo:

() Ligas Mg-Al: Inumeras ligas de magnésio e aluminio sdo produzidas para aplicacdes
industriais, tais como as ligas do sistema AZ e AM, nestas ligas a adicdo do segundo elemento
(aluminio) provoca a criacao de uma camada de Al:Os capaz reduzir a taxa de degradacéo na
mesma [10]. A solubilidade do aluminio no magnésio é de 12,7% e o aumento percentual, até
0s 6%, atribui melhorias a liga de magnésio, nomeadamente na sua resisténcia mecanica e
resisténcia a degradacao, valores superiores podem comprometer a ductilidade da liga [57].
Estas ligas ndo sao aconselhadas para o uso no corpo humano tendo em conta as propriedades

toxicas do aluminio, tornando o organismo suscetivel a problemas neurologicos [36].
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Ligas Mg-Zn: A adicao de zinco nas ligas de magnésio determinam uma maior resisténcia a
degradacao, através de uma menor libertacdo de hidrogénio sob a forma de gas, bem como
uma melhoria nas propriedades mecanicas [29]. A solubilidade maxima deste elemento no
magnésio é de 6,2% [29], [51].Percentagens de zinco superiores a 3% potenciam a criacdo de
uma fase intermetalica, por esta razao, a adicdo de zinco apesar de combater a elevada taxa de
degradacao pode tornar-se menos eficaz com valores percentuais relativos superiores a 3% [10].
Valores acima dos 4% podem piorar também as propriedades mecanicas da liga [36]. Ligas de
Mg-Zn tém sido amplamente procuradas para desenvolvimento e ligas Mg-Zn com inclusao de
elementos como o calcio, aluminio, zircénia, em quantidades menores demonstram ser
adequadas para aplicacdes no corpo humano, sem que apresentem graus de toxicidade no

mesmo [58] (Ver Tabela 6).

Tabela 6 - Taxa de degradacao de ligas de magnésio-zinco usualmente utilizadas [10].

(i)

Liga Solucao Taxa de corrosao (mm.a?)
Mg-1,5Zn
1,67
Mg - Zn Mg-3Zn SBF
Mg-9Zn 2,21

Ligas Mg-Ca: A introducao de ides de calcio induz a osteogénese. A nivel celular elementos
que contém estréncio, influenciam também na atividade dos osteoblastos, provocando a
proliferacdo celular.

Resultados apresentados relativamente a adicao dos dois elementos mostram que a degradacao
dos produtos nao ¢ tdxica, e tem influéncia na proliferacdo celular, induzindo a osteogénese [59].

Ligas como Mg-Sn e Mg-Sr revelam também ser vantajosas no combate a degradacao das ligas

de magnésio. Dito isto, alguns estudos tém vindo a focar-se na melhoria do processamento do magnésio,
desenvolvimento das ligas, tratamento de superficie, resisténcia a degradacdo e melhoria das

propriedades mecanicas [37].

As ligas utilizadas para fins biomédicos devem ser biocompativeis e preferencialmente

biodegradaveis. E necessario também perceber se estas ligas tém propriedades mecanicas adequadas
a utilizacao, no caso dos implantes, estas devem ser capazes de manter a sua integridade o tempo

necessario para a remodelacao dssea assim como as propriedades mecanicas pretendidas [18], [51].
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Propriedades como um modulo de elasticidade semelhante ao do 0sso, peso reduzido, boa resisténcia
ao desgaste e capacidade de promover a osteointegracao, determinam num material ideal para o
implante. As ligas de magnésio, ao contrario de outras também biocompativeis, apresentam a vantagem
de se degradarem /n vivo, sem comprometerem o organismo ou a formacao do novo osso [10].

As areas de aplicacdo do magnésio, no campo da biologia e biomédica, sdo ortopédicas e/ou
de revascularizacao, no entanto, existe ainda a necessidade de reformular as ligas de magnésio
existentes para realizar estas possibilidades [11]. Tendo em conta o caracter biodegradavel mais
utilizadas e de maior interesse para investigacao sdo as de Mg-Zn, Mg-Ca e Mg-Sr [4], no entanto, todos
os elementos de liga podem ser classificados como téxicos, alergénicos ou nutritivos [51].

i. Elementos Toxicos: Cd, Be, Pb, Ba, Th
ii. Elementos alergénicos: Al, Co, V, Cr, Ni, Ce, La, Cu, Pr

iii. Elementos Nutritivos: Ca, Mn, Zn, Sn, Sr

No magnésio é possivel encontrar algumas impurezas como o Fe, Cu e Ni e a taxa de degradacao
deste elemento é altamente dependente da proporcao de impurezas que possui [4]. Para além disso,
definir a composicao de uma liga e superficie da mesma & de caracter vital pois pode implicar uma
melhoria no processo de osteogénese e/ou provocar lesdes no organismo hospedeiro [61-62]. Desta
forma os elementos de liga adicionados nao podem ser toxicos, devem ser absorvidos pelos tecidos
circundantes, suportar a atividade celular dita normal e facilmente excretados [4], [11]

Com foco nos elementos de caracter nutritivo podemos aprofundar as propriedades mecanicas,
sitio de armazenamento, e possiveis toxicidades quando em excesso no corpo humano [51].

O calcio (Ca) é fundamental no corpo humano esta principalmente presente nos 0ssos e dentes.
Para além de essencial este elemento nao regularizado podera provocar problemas no funcionamento
do organismo [b1], [b2]. Este é o mineral mais abundante na constituicdo dos 0ssos e juntamente com
fosfato formam uma matriz complexa denominada hidroxiopatite, responsavel pela atribuicao de
estrutura ao osso [51], [62], [63].

Segundo a literatura [64], sabe-se que o ides de calcio libertados impactam na bioatividade de
um modo incognito. A presenca da fase intermetalica do calcio com magnésio aumenta a probabilidade

de fraturas e acelera a taxa de degradacéo da liga [51]. Relativamente ao calcio associado ao elemento

16



Capitulo 2

Funcionalizacéo de pés de magnésio para aplicagdes biomédicas

magneésio sabe-se que apresenta uma solubilidade de 1.34% e percentagens relativas superiores a 1%
podem comprometer a biocompatibilidade [51].

O elemento zinco (Zn) é vestigial no corpo humano e encontra-se maioritariamente nos 0ssos e
musculos [51]. Para além disso promove a formacao de osteoblastos e inibe a atividade dos osteoclastos.
E crucial no funcionamento enzimatico e segundo alguns estudos possui influéncia direta na osteogénese
in vitro, e na inibicao da ressorcdo 6ssea [66-67]. A solubilidade do zinco no magnésio é de 6,2% em
condicoes de equilibrio e este elemento traduz uma. reducdo da evolucao do hidrogénio durante a
degradacao [51], [52]. De acordo com a Figura 4 o aumento percentual do zinco traduz uma diminuicéo

do tamanho de gréo, aumento do modulo de elasticidade.
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Figura 4 - Graficos de tamanho do grao de zinco e modulo de elasticidade, por percentagem de zinco, respetivamente

0 zinco é também conhecido pela sua qualidade antibacteriana, no entanto, possui um modulo
de elasticidade e densidade superior a do magnésio o que pode, ou nao, afetar negativamente o processo
de recuperacao do osso [51], [52].

O elemento manganésio (Mn), com solubilidade de 2,2 % no magnésio é também essencial
para o corpo humano, especialmente no funcionamento do sistema imunitario e enzimas. Valores
superiores aos suportados podem representar problemas de natureza neurolégica. O Mn pode ser

encontrado em quantidades entre 10 — 15 mg, sendo que a maior parte desta quantidade esta presente
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nos 0ssos. [51]. Este quando adicionada a uma liga de magnésio proporciona o crescimento 0sseo, o
refinamento do grao e consequente reducdo na taxa de degradacdo [51], [52].

O estroncio (Sr) é elemento vestigial no corpo humano maioritariamente encontrado em tecidos
calcificado, é conhecido pela funcdo de mineralizacdo do tecido 6sseo e caries, e por promover o
crescimento de osteoblastos [66]. O corpo pode possuir aproximadamente 320 - 400 mg de Sr nos 0ssos
e tecidos ligantes [51]. Melhora a capacidade de proliferacdo e atividade dos osteoblastos, a resisténcia
a corrosao e o traduz um refinamento do gréo [66]-[68].

0 estanho (Sn) pode estimular a sintese proteica essencial para o crescimento do 0sso. O papel
deste elemento no funcionamento biologico ainda ndo é conhecido e/ou concretamente definido. A
solubilidade de Sn em Mg ¢ de 14,5%, melhora a resisténcia a corrosado e forca no entanto pode ter
efeitos cancerigeno [51].

A semelhanca do Magnésio os elementos de liga referidos em estudo apresentam um limite de absorcéo

no hospedeiro, presente na tabela que se segue, Tabela 7.

Tabela 7 - Ligas de magnésio-zinco para aplicacdes Biomédicas [52]

Médulo de
Densidade Limite Elastico Resisténcia a
Tecido/Implante Elasticidade
(g/cm3) (MPa) tracido (MPa)
(GPa)
Osso 1.8-2.1 104 - 121 110-130 15-25
Mg Puro 1.74-2.0 56 - 100 90 - 190 41 - 45
Magnésioe  pz3; 1.78 185 263 45
Ligas de
Magnésio AZ91 1.81 160 150 45
WE43 1.84 170 220 44.2

Para que seja possivel o entendimento melhorado do funcionamento da liga de magnésio ¢
necessario denotar, com base em estudos prévios presentes na Tabela 8, o efeito da degradacao no
contexto de engenharia. Para este fim é essencial determinar a taxa de degradacao relacionando-a com

outros parametros, como a composicdo, microestrutura [41].
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Tabela 8 - Testes de biodegradacdo no Magnésio puro [52]

Degradacao in vitro Degradacao in vivo
Material/Liga Duracao (dias)
Taxa de degradacéo Teste Taxa de degradacéo
N Teste
(mm/ano) * (mm/ano)
7 0.572 -
14 0.468 Perda de peso
Mg P
g Furo (meio EBSS)
0.21 Perda de peso
21 0.382
21 0.382 0.351

2.2.3 Processo de biodegradacao

Apesar da degradacao aparecer na tabela anterior como uma desvantagem, é possivel observar
que também é tida como uma vantagem deste elemento. Estudos provam que é possivel controlar esta
desvantagem através de alteracdes nas ligas de magnésio através da adicdo de elementos de liga ou
processos de fabrico diferenciados [31].

A degradacao do magnésio é fortemente influenciada e acelerada pela libertacdo do hidrogénio
quando em contacto com os sais presentes no fluido corporal. Existe a necessidade de promover uma
funcionalizacédo deste material, de forma a criar uma barreira protetora que atrase este processo e para
que a sua integridade seja mantida numa fase inicial [51-52]. Idealmente, o comportamento do implante
biodegradavel tem que acompanhar o tempo de regeneracdo do 0sso como podemos verificar no grafico
da Figura 5.

A libertacao deste elemento pode gerar a criacdo de bolsas de gas junto ao implante e levar a
complicacdes de integridade do mesmo, atraso no processo de cura (criando a necrose dos tecidos) e
também problemas no organismo, tornando-se entao perigosa a utilizacdo do magnésio [51-52]. Num
caso extremo as bolhas de hidrogénio libertadas no sistema circulatério podem impedir a circulacao do

sangue, levando a morte do hospedeiro [31].
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Figura 5 — Grafico regeneracdo ossea, fases do processo e tempo correspondente [2], [3].

2.3 Métodos para processar os pos

A obtencdo de metais depende de varios fatores como a matéria-prima e temperatura de
producdo. O método de obtencdo do magnésio comparativamente a outros metais requer maior gasto de
energia, no entanto a baixa densidade do magnésio faz com que o volume obtido seja superior e por essa
razao mais rentavel economicamente, ao contrario de metais como o aluminio e o zinco [70]. O processo
de obtencao de magnésio pode ser dividido em duas etapas, a eletrdlise do cloreto de magnésio e a
reducao térmica do magnésio:

1. Eletrélise do cloreto de magnésio
2. Reducéo térmica do oxido de magnésio [70-71].

De notar que magnésio é um material facilmente reciclavel o que se torna numa enorme
vantagem uma vez que possibilita grandes reducdes de custos na extracdo, como minimiza os residuos.

A metalurgia do pds € uma abordagem promissora para a preparacao de ligas a base de Mg com
propriedades mecanicas superiores e um refinamento de grao notavel, extensao de solubilidade solida e

uniforme fases de fortalecimento [72].
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A técnica de metalurgia dos pds (MP) consiste na transformacao de um material na forma de po
(metalico ou nao metalico) num produto compacto, envolvendo diversos processos de fabrico. O processo
consiste na mistura de diversos elementos que posteriormente passam por uma fase de compactacao
para que seja produzida a amostra ou componente pretendido [73].

Atualmente a metalurgia dos pos é especialmente usada por obter propriedades necessarias nas
industrias produtoras de componentes mais sofisticados, pois apresenta vantagens no processamento
de materiais para as industrias como a nuclear, eletronica e aeroespacial, cuja matéria prima sao pos
que possuem normalmente tamanho inferior a 10 um [73-74].

A utilizacdo desta técnica é frequente por duas razdes distintas: a de trabalhar com materiais
que, por outros métodos, sdo dificeis ou impossiveis de produzir, e a de competir diretamente com outros
processos como maguinagem, fundicdo e forjamento a quente [75]. Os parametros utilizados nesta
técnica devem ser previamente estudados, pois determinam as propriedades mecanicas do material
resultante [76]. Na Figura 6 temos alguns exemplos de aplicacdo da metalurgia dos pds como

componentes automoveis.

Figura 6 — Componente desenvolvido através da técnica de metalurgia dos pds [77].

Por ser um processo que minimiza os desperdicios denotam-se vantagens econoémicas: custo,
precisao e produtividade, eficiéncia e a capacidade de trabalhar com ligas, microestruturas e compdsitos
[73-74], [78]. No contexto dos pds de magnésio sabemos que esta tecnologia é dos métodos mais
eficientes para a obtencao de materiais com excelentes propriedades tendo em conta a possibilidade de

refinamento do grdo, aumento da homogeneidade e aumento da solubilidade sélida dos elementos de
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liga na matriz de magnésio, permitindo o melhoramento das propriedades mecéanicas e reduzindo a taxa
de degradacdo [52], [79].

De forma a explicar com maior detalhe o processo de metalurgia dos pés, numa primeira
instancia, existe a necessidade de producao dos pos. Existe varios métodos para a producao do processo
ja referido. Destacam-se alguns como mecanico, quimico e fisico [73]. Apos a producado dos pos
passamos por uma mistura dos mesmos que podera, ou ndo, ser manual [76]. Este processo divide-se
em trés etapas. A primeira etapa consiste na compactacdo dos pos e existem trés formas diferentes de
se efetuar: compactacdo por pressdo (ideal para producdo em volume sendo que o possui um baixo
custo); sinterizacdo por densificacdo (essencialmente para materiais isotropicos); e densificacao hibrida
(tal como Hot- pressing). Seguidamente, temos a etapa de processamento. Esta consiste na aplicacao
simultanea de pressao e temperatura. Finalmente, como a ultima etapa baseia-se em operacdes de
acabamento de forma a melhorar o acabamento externo [73].

Na Figura 7 representada abaixo é possivel ver de forma sucinta o procedimento para o

processamento de um material por esta técnica.

] Pés Elementares ou de Liga

Je™

mistura

lsinterizacao /

Etapas adicionais de -
manufatura e processamento lproduto final

S

Figura 7 - Etapas da metalurgia dos pds.

Aditivas
(Lubrificantes)

o —

\

De forma a sintetizar o processo de Hot-pressing, a sua explicacao divide-se em diversas etapas
e a Figura 8:
1° Pesagem e preparacao dos pos;

2° Mistura de pos pré-preparados, onde posteriormente serdo inseridos num molde;
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3° Disposicao dos pos, localizados no interior do molde, de forma correta, de forma a serem
colocados, numa camara com as condicdes atmosféricas pretendidas. Para este tipo de trabalho é
normalmente utilizado o vacuo;

4° Aplicacao de pressao inicial, permitindo a compactacéo dos pds a frio;

5° Aplicar as condicdes necessarias — pressao tempo e temperaturas desejadas;

6° Manter as condicdes do ponto 5, pelo um periodo de tempo pré-determinado para que o pé alcance
um estado de densificacao total, também denominado como o estagio de sinterizacao;

7° Remover as condicdes aplicadas no ponto 5, de forma que o material volte a temperatura

ambiente.

3. Vacuo

2. Colocar na matriz /

&~—— 1. Pesar pés [
— "1
——":-

22
7. Retirar -

6. Manter condigdes
(Tempo de es@gio)

- /
&=
&

Figura 8 — Fases sequenciais do processo de Hot-pressing.

4. Pressao

2
_—

(_: 5. Temperatura

4

Neste tipo de método é usual utilizar a grafite: proporciona que sejam aplicados um conjunto de
parametros extremos, nomeadamente o aumento da temperatura até 2500°C, sem que ocorra qualquer

tipo de reacdo adversa nas propriedades estruturais (sempre que sob condicdes de vacuo).
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Recorrendo a analise da Figura 9 temos que a temperatura de fusao em funcao da quantidade
de zinco. Para que seja possivel efetuar o processo, é imprescindivel selecionar o melhor material para

0 molde e o mais adequado.
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Figura 9 — Diagrama de fase magnésio-zinco.

Apos uma triagem da literatura existente € possivel observar diversos parametros de
processamento de ligas de magnésio algumas com adicédo de zinco. De forma sucinta é possivel verificar

na tabela que se segue, Tabela 9, as diversas variaveis consideradas.

Tabela 9 - Exemplos de parametros de HP em ligas Mg-Zn.

Liga/Material Temperatura (°C) Pressdo (MPa) Tempo (min) Ref.
Zn (80%) + Mg (20%)
410 30 30 [80]
Tamanho do grao: 63um
Mg (100-88,25%) + Zn (O-
11,75%) 420 30 15 [55]

Tamanho do grao: 150 ym
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2.4 Funcionalizacao

Ao longo dos anos, ficou estabelecido que o material de superficie do implante desempenha um
papel crucial na determinacéo do sucesso a longo prazo do mesmo. A funcionalizacdo de superficies
para implantes cria uma barreira protetora dos elementos metalicos atribuindo maior estabilidade e
eficiéncia a aplicacao pretendida [81-82].

Teoricamente, a funcionalizacao consiste na formacao de uma camada exterior de forma a
melhorar ou prevenir a degradacao de um material. Os materiais mais utilizados séo aco inoxidavel, ligas
de cobalto e também ligas de titanio [30], [82]. O magnésio apresenta propriedades apropriadas que o
torna uma aposta para aplicacdes biomédicas. Contudo, a rapida degradacao deste material requer uma
alteracao da sua superficie o que promove uma alteracao benéfica do material [43], [82] (Ver Tabela
10).

A bio funcionalizacdo pode ser uma alteracdo morfoldgica, fisico-quimica, inorganica, entre

outros [62].

Tabela 10 - Vantagens e Desvantagens de alguns exemplos praticos [62].

Tipo Vantagens Desvantagens

Conservacao das propriedades
Morfolégico Eliminacao de particulas
mecanicas

Evita contaminacao da
Fisico-quimico Menor aquisicao proteica
superficie

Inorgénica Facilita a formacao do osso Degradacao

Sempre que as superficies nao sdo adequadas ao campo biomédico, estas devem ser sujeitas a
alteracoes necessarias adequadas a aplicacdo [83]. Para além da estrutura, a integridade da superficie
deve ser ajustada a taxa de degradacado necessaria para corresponder a taxa de crescimento 6sseo [84].
Varios estudos comprovam que a modificacdo da superficie, tendo em conta a microestruturas e
elementos quimicos, foram realizadas no sentido de criar superficies mais rugosa com vista a melhorar

0 processo de osteointegracao [30][85].
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Na literatura é possivel observar que inumeros métodos foram utilizados na tentativa de revestir
um determinado material nos mais diversos campos, de acordo com o0s seus estados: gasoso, em

solucdo e liquefeitos ou semi-liquefeitos, Figura 10 [86].

Revestimento de Superficie ‘

Estado Gasoso Estado Liquefeito Estado Semi-liquefeito
1

cVD I1/BAD PVD Deposicao Deposigao Soldadura
Quimica Eletroguimica

Sol-Gel ‘ Laser ‘ ‘Spray Térmico,

Figura 10 - Diagrama com as diferentes técnicas de revestimento.

Alguns destes processos sao mais usados na producao de filmes finos tais como: anodizacao,
revestimento solge/, eletrodeposicao, deposicdo quimica de vapor (CVD), deposicao fisica de vapor
(PVD), entre outros [43], [87]-[90]. Contudo a pulverizacéo e anodizacédo, podem levar a contaminacao
da superficie tornando a rugosidade nao uniforme ao longo da mesma [85]. A selecao do processo de
deposicao deve ter em conta alguns fatores como: material a ser depositado; taxa de deposicao;
limitacOes pelo substrato; propriedades desejadas; custos; consideracdes ecoldgicas [91].

O método de deposicdo quimica do vapor, CVD, permite a criacdo de revestimentos mais
complexos [92]. Este processo pode ser caracterizado pela deposicdo de um material sélido numa
superficie previamente aquecida através de reacdes quimicas provenientes da fase de vapor [18], [93]

(Ver Figura 11).
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Fluxo do gas

U Reacoes Fase t
\ g

de Gas
Q ()
Dessorcado
B ¢

Difusdo da camada Reacoes e difusao
superior da Superficie

ve

Nucleacido e .
Crescimento

O “ictime
Filme & O 8988 (3|

Substrato

Figura 11 - Resumo esquematico das reacdes quimicas mais importantes no processo de criacao de filmes utilizando a técnica CVD. De

notar que nem todas as reacdes quimicas sao utilizadas em toda as variacdes deste processo.

Este processo € muitas vezes utilizado na industria para produzir filmes organicos e inorganicos
em metais, producao de semicondutores entre outros [81]. As principais vantagens sao: deposicao de
material abaixo do ponto de fusdo, produto final com densidade idéntica a tedrica, controlo sobre o
tamanho de grao e orientacao e boa aderéncia [43], [93]. Este € um processo para idealmente para
materiais termicamente estaveis a temperaturas de 600°C [93]. Os principais parametros deste método
sao: temperatura de deposicao, pressao e fluxo. A deposicao fisica no estado de vapor, PVD, envolve a
deposicao de atomos ou moléculas de um metal na fase de vapor, na superficie do substrato, formando
um filme finos [18], [94]. Estes dois métodos, CVD e PVD, sao utilizados na melhoria da resisténcia a
degradacao de ligas de magnésio [18].

O sputtering, pulverizacao catddica, € uma técnica de PVD que permite a producdo de filmes
finos em diversos materiais [95]. E efetuado numa camara de deposicéo a vacuo com atmosfera inerte
(geralmente Argon) e consiste no bombardeamento de um material especifico com ides através de uma
diferenca de potencial entre o catodo e a anodo, levando a erosdo da superficie do alvo e consequente
remocdo de atomos da superficie [96]. Esta € uma técnica extremamente versatil com um numero
elevado de parametros o que permite controlar as propriedades do produto final consoante o pretendido

[97] (Ver Figura 12).
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Substrato
(anodo)

Argon ——»
Alvo
(catodo) &

Bomba de
Vacuo

Figura 12 - Resumo esquematico do mecanismo para o processo de criacdo de filmes utilizando a técnica sputtering.

O problema dos revestimentos de um modo geral, é a fraca aderéncia ao substrato. Este mau
desempenho revela-se crucial para o sucesso do produto final.
A eletrodeposicao é uma técnica cuja categorizacdo baseia-se na fonte de energia, elétrodos e

configuracao dos mesmos. A Figura 13 representa uma esquematizacao dos principios basicos desta

técnica.
Eletrodeposicao
L
| | | | | |
Fonte Elétrodos Conflguragao
Elétrodos
| | | | | | | |
Potencioestatica Galvanostatica Anddico Catodico 2-elétrodos | 3-elétrodos

Sem elétrodo de Com elétrodo de

DC, currente fixa . .
| referéncia referéncia

DC, voltagem fixa

Figura 13 - Esquematizacao dos principios basicos de eletrodeposicao [98].

0O processo esquematizado na Figura 13 é considerado simples de maneira a permitir a
deposicao de metais ou ligas metalicas numa superficie. Este € um processo de oxidacao-reducao que

ocorre quando o ha imersao de um determinado material num banho eletrolitico, por meio de uma
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diferenca de potencial. Este & um processo vantajoso, com um bom crescimento do filme e baixos custos
de operacao [99].
A constituicao do sistema de deposicao baseia-se em dois elétrodos:
1- Anodo - elétrodo positivo onde se da a oxidacdo do material utilizado para o revestimento;
2- Catodo - elétrodo negativo onde da-se o processo de reducao do material que sera revestido.
Para tal, € necessario interligar o polo positivo (d&nodo) ao polo negativo (catodo) [86], [100-101].
E através de uma corrente elétrica que acontece esta ligacdo por meio de um eletrdlito (solucdo quimica),
promovendo a dissolucdo do material do polo positivo até ao polo negativo, verificando-se a criacao do

filme desejado [102].

Fonte de Tensdo

Eletrolito

® ®

Figura 14 - Representacéo grafica do fenomeno da eletrodeposicao quimica

A Figura 14 acima, que retrata a reacdo de oxidacdo-reducdo acima explicada, dispde de
algumas reacdes gerais, independentemente de qualquer que seja o tipo de metal.

Distinguem-se trés grupos de eletrodlitos, categorizados pelo valor do seu pH: acidos, neutros e
alcalinos [92]. Apesar das inumeras vantagens do processo de deposicao, é através dos diferentes
parametros que se determina a estrutura e propriedades fisicas do revestimento. Sao considerados
parametros como: temperatura do banho, diferenca de potencial, estado inicial do substrato, tempo de
deposicao, velocidade de agitacao [75], [94], [99], [103].

De acordo com a literatura [99], a diferenca de potencial e o tempo de deposicdo sdo
considerados os parametros que mais interferem na espessura e uniformidade da camada. E também

essencial ter em consideracdo a composicdo e o pH do banho [104].
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Para uma boa realizacdo da técnica de eletrodeposicao é imprescindivel compreender a
dimensao da influéncia da variacdo dos parametros mencionados. No que diz respeito a intensidade da
corrente utilizada, esta encontra-se diretamente interligada com o tamanho dos grdos formados e
consequentemente com o processo de nucleacao. Entende-se entdo que quanto maior for a intensidade
da corrente, maior a taxa de nucleacdo e menor é o tamanho do grao formado [107]. Sabe-se também
que o parametro correspondente ao pH tem influéncia no tamanho do filme depositado sendo que o
aumento do valor do pH resulta na diminuicao do tamanho das particulas [98], [106].

O parametro de temperatura do banho também influéncia as particulas a serem depositadas.
Um aumento deste aumenta o transporte de particulas, no entanto, o aumento excessivo traduz-se de
forma negativa [107], [98]. Com o aumento do tempo, a intensidade da corrente pode ser menor para
a obtencdo da mesma espessura de camada. Esta evidéncia encontra-se representada na Tabela 11

[106-107].

Tabela 11 - Efeito do tempo de eletrodeposicao na espessura da camada.

Revestimento Intensidade de corrente (A/dm?) Tempo (min) Camada (um)
2 14
2.5 11
Zinco 8.0
35 8
4 7

As baixas taxas de deposicao e a necessidade de um substrato com condutividade, constituem
uma das principais desvantagens do processo de eletrodeposicao [98].

0 zinco é um elemento frequentemente utilizado em aplicacdes biomédicas, atendendo a sua
presenca do mesmo no corpo humano. Em concordancia com o referido anteriormente, surge a
necessidade de especificar os parametros que interferem na eletrodeposicao do zinco.

Antes de iniciar o processo de deposicao, é imprescindivel polir e limpar as amostras [108]. As
temperaturas da eletrodeposicdo do zinco tendem a variar entre 20°C e 50°C [94], [108]. Este possui,

geralmente, um potencial reversivel de -0.76V [94].
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3. MATERIAIS E METODOS

O Capitulo 3 consiste na exposicdo dos materiais usados e das técnicas aplicadas. E possivel verificar

de forma simplificada todo o processo através da imagem que se segue (Figura 15).

Selecdo do

Material I |

Principal: Secundario:
slito: Magnésio Zi

AEl,ZtrOZI!tO' Processo: Funcionalizacs e inco
cido Zinco Eletrodeposicio uncionalizagéo

Brilhante

4@—
Caracterizacao Selecionar melhor soicio ) Sinterizagao
dos pos dos pos

Caracterizagao
das amostras

Figura 15 - Esquema simplificado das escolhas efetuadas ao longo do projeto.
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3.1 Materiais

Neste subcapitulo apresenta-se a descricao detalhada de todos os materiais utilizados ao longo

da realizacado deste trabalho.

3.1.1 Po de Magnésio

Como elemento base deste projeto foi definido o0 magnésio por ser um elemento biodegradavel
e reabsorvivel. O pé de magnésio puro usado, segundo o fornecedor, possui 50 um (sem informacdes
adicionais se corresponde a uma quantidade relativa ou didmetro médio) e é constituido por magnésio
em po estabilizado, com um grau de pureza 99,8% e foi fornecido pela GoodFellow.

Na

Tabela 12 que se segue estdo apresentadas algumas das caracteristicas atribuidas pelo fornecedor.

Tabela 12 - Caracteristicas do p6 de magnésio, ficha de dados e seguranca GoodFellow.

P6 de Magnésio (estabilizado)

Estado fisico Solido
Cor Prateado/Cinza
Pureza = 99%
Ponto de fusao 651°C
Densidade Relativa 1,74 g/cm?
Peso Molecular 24,31 g/mole
Autoignicao 473°C

Materiais oxidantes
Materiais incompativeis .
Agua
A morfologia e tamanho dos pos de Mg foi analisada com o auxilio de imagens por microscopia
eletrénica de varrimento (SEM) e através do software ImagePro foi feita a sua medicéo, como podemos
observar nas Figura 16 e Figura 17. Pela analise obtida é possivel aferir que as particulas sao irregulares

e com diametros compreendidos entre os 10 e os 45 um.
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Figura 16 - Imagem do SEM dos pds de Magnésio utilizados.
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Figura 17 - Histograma representativos do tamanho de pos de Mg.
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As medicdes efetuadas no software foram conseguidas através da medicao da area de superficie
do po, por este possuir formato irregular houve a necessidade de encontrar o diametro médio para cada
po (funcdo semiautomatica do /magePro). Através do grafico conseguimos denotar que a maioria dos
pos estdo compreendidos entre os 15-25 um, cerca de 55%, e que apesar deste ser um valor bastante
inferior ao do fornecedor é possivel encontrar pés com didmetro mais aproximado, cerca de 43 um, nao

sendo este o tamanho maioritario.

3.1.2 Placa de zinco

Como elemento complementar para a funcionalizacdo dos poés e com uma taxa de
biodegradacdo inferior a do magnésio puro, foi o escolhido o zinco. Este elemento exerce a funcao de
anodo no processo de eletrodeposicao, com o proposito de revestir as particulas de magnésio. E um
elemento de caracter biodegradavel e o grau de pureza da placa utilizada ¢ de 99%, de forma a possibilitar
um maior controlo na quantidade de deposicado do elemento sem o risco de uma adicao de outros
elementos, que nao sdo bem aceites pelo hospedeiro. Desta forma é também mais facil determinar as
quantidades percentuais relativas face ao conjunto magnésio-zinco.

0 zinco, como referido, foi utilizado com o objetivo de retardar a biodegradacdo do elemento
principal (Magnésio). Na Tabela 13 que se segue estdo apresentadas algumas das caracteristicas

atribuidas pelo fornecedor da matéria-prima, com grau de pureza superior a 99%.

Tabela 13 - Propriedades tedricas do zinco [109].

Zinco (Bloco)

Estado fisico Solido/Macico
Cor Prateado
Pureza > 99%
Ponto de fusao 420°C
Densidade Relativa 7,14 g/cm3
Peso Molecular 65,38 g/mol
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Na Figura 18 encontra-se representada, um esboco da placa de zinco utilizada cujo diametro é

40 mm e espessura 15 mm.

Figura 18 - Fotografia da placa de Zn utilizada antes de passar pela fase de polimento.

3.1.3 Eletrélito

No decorrer deste trabalho utilizou-se um eletrélito denominado acido de zinco brilhante (Tabela
14 e 15). Esta escolha deveu-se a uma selecdo na literatura estudada, no que diz respeito a
eletrodeposicdo do zinco. Em todos os processos de eletrodeposicdo o volume do eletrdlito foi de

aproximadamente 100 mL, volume util do dispositivo.

Tabela 14 - Eletrolito de zinco acido brilhante [110].

Banho Zinco Brilhante

Suspensao
Catddica 1,5A/dm:
Densidade de Corrente Tambor
Anddica 1-2A/dms
Eficiéncia catddica Zinco 99,99%
Temperatura 25-30°C
pH 5
Velocidade de Deposicao 0,4 um/min
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Tabela 15 - Quantidades quimicas do Eletrélito de zinco acido brilhante [110].

Ideal
Zinco 3,0 ¢/l
Cloreto 80 g/L
Acido Bérico 25 g/L
HSO Zinc HT Eco Part A 2mi/L
HSO Zinc HT Eco Part B 30 ml/L
Temperatura 25-30°C
pH 5
Velocidade de Deposicao 0,4 ym/min

Nas Tabela 14 e Tabela 15 anteriores é possivel verificar os dados atribuidos pelo fornecedor do

banho de acido de zinco brilhante.

3.2 Métodos

Esta seccdo tem como objetivo explicar os métodos utilizados para funcionalizacdo dos pés de
Mg. Neste sentido as etapas de processamento da liga utilizados sera apresentado de forma detalhada.
A funcionalizacdo dos pds de magnésio foi efetuada em duas fases sequenciais, sendo que a primeira
passou pela construcao de um mecanismo capaz de promover a cobertura dos pds, permitindo entdo

que fosse possivel avancar para uma segunda fase, a eletrodeposicao.

3.2.1 Construcao do equipamento

Sendo esta uma técnica adaptada ao pd de magnésio e visando um objetivo de melhorias de liga,
houve a necessidade de criar alguns dos componentes necessarios a eletrodeposicao dos pds de zinco
sob pos elementares de magnésio.

Nesta fase de funcionalizacao, e sendo que pela literatura este processo revela-se inovador,
houve a necessidade de desenvolver um equipamento ajustado e capaz de realizar esta técnica. Para
este efeito foi necessario definir os materiais a serem utilizados como o anodo (zinco) e o catodo

(magnésio), a composicao da solucao eletrolitica (acido zinco brilhante) e fonte de alimentacéo.
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Inicialmente, para criar um dispositivo onde fosse possivel realizar o processo de
eletrodeposicao, recorreu-se a construcdo de um recipiente em plastico. Apos finalizada a construcdo da
parte exterior, representacao tridimensional presente na Figura 19, foi possivel concluir que existe um
volume interno de aproximadamente 150 mL. No entanto, foram ainda adicionadas duas argolas
maquinadas de grafite cuja dimensao do diametro interno é 54,70 mm o didametro externo 65 mm e a
altura total (das duas) de 41,30 mm.

Foi necessaria a utilizacdo do material grafite, de forma a garantir a diferenca de potencial no
eletrdlito. Tendo em conta a impossibilidade de conectar cada um dos pos de magnésio ao polo negativo
do sistema, foi criado um mecanismo (com o auxilio de um agitador). Com a forca centrifuga gerada pelo
agitador os pos de magnésio seriam afastados para a extremidades laterais do dispositivo. Desta forma
¢ promovido o embate destes pds na parede do dispositivo (grafite), que por sua vez esta diretamente
ligada a corrente. So através do contacto direto entre magnésio-grafite € possivel a criacdo de uma
camada sob cada uma das particulas.

Com a adicdo do elemento grafite o volume Util para o eletrolito seria de 100 mL, considerando

que o volume Uutil é o representado pelo interior do conjunto, garrafa e argolas.

Figura 19 - Conjunto recipiente-grafite para colocar o eletrolito.

Na tampa do recipiente, um orificio para se colocar o agitador que é essencial para agitar o
eletrolito e consequentemente as particulas de magnésio facilitando assim a deposicao do zinco nos pés

do Mg (Figura 20).
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Figura 20 - Representacéo do agitador utilizado.

Um dos elétrodos foi colado no interior da garrafa, Figura 21, de forma a estar em contacto, por

intermédio do eletrolito, com as particulas para que ocorra a eletrodeposicao.

Agitador
Céto@o Fio metalico
(Grafite) revestido
Anodo
(Zinco)
Fio metalico
revestido

Figura 21 - Conjunto agitador, recipiente, grafite e placa de zinco.
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A grafite fica entdo conectada ao polo negativo da corrente para que se aplique a diferenca de
potencial no banho, todos os elementos foram perfeitamente isolados. Na Figura 22 que se segue é

possivel observar os componentes montados devidamente para utilizacao.

Figura 22 — Montagem do equipamento para eletrodeposicéo.

Para melhor compreensao do sistema, o desenho de conjunto dos elementos encontra-se

representado na figura que se segue, Figura 23.

Fio
Elétrico Polo Positivo
I.Corrente
- Regulador
Voltagem
Isolante —————
Rotativo ,
1
]
Agitador. ,
1
!
]
I
Cétodo f

Fio Polo Negativo
Elétrico

Figura 23 - Conjunto final: Dispositivo, aparelho de eletrodeposicao, ligacao elétrica e agitador.
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Na realizacdo experimental do processo de eletrodeposicéao, houve a necessidade de recorrer a
uma analise do estado de arte anteriormente apresentado, de forma a encontrar a melhor estratégica

para esta técnica, tendo em conta os parametros inerentes a eletrodeposicao.

3.2.2 Processo de eletrodeposicao

Nesta seccao serao apresentadas as etapas efetuadas para que fossem atingidas as condicoes
ideias de eletrodeposicdo para a funcionalizacdo dos pds de magnésio, na Figura 24 que se segue é

apresentado um esquema explicativo do processo.

L.

Figura 24 - Esquema do processo de Eletrodeposicao realizado.

Ao longo do processo foram efetuadas diversas etapas, descritas nos pontos que se seguem:

1. Fezse a pesagem do p6 de magnésio, que deve ser feita num recipiente de vidro ou plastico
para evitar reacoes adversas, como é o caso do aluminio. O valor estipulado de pd de magnésio
¢ de 0,41 grama;

2. 0 eletrolito é colocado num gobelé até perfazer os 100 mL (volume util do dispositivo) e de
seguida procede-se a colocacdo do po (previamente pesado) no eletrolito;

3. Recorre-se a agitacdo do conjunto po-eletrolito, para evitar aglomerados na mistura;

4. Coloca-se a mistura no dispositivo previamente conectado ao aparelho que ira atribuir a diferenca
de potencial;

5. O processo de eletrodeposicdo ocorre, segundo os parametros estipulados;

40



Capitulo 3

Funcionalizacéo de pés de magnésio para aplicacdes biomédicas

6. Segue-se um processo de limpeza dos pos com isopropanol e secagem, com o auxilio de um
funil de Buchner;
7. Aetapa 6 é repetida de forma a evitar a presenca de banho residual nos pds revestidos.

Na deposicdo dos pds de zinco sobre 0 magnésio foi necessario recorrer a um estudo com base
nos valores encontrados na literatura e seguida de uma otimizacdo de parametros, os valores
correspondentes as voltagens foram obtidos tendo em conta estudos prévios, as restantes foram obtidas
de forma empirica.

PARAMETRO TEMPERATURA

Relativamente a temperatura escolhida foram consideradas duas temperaturas para a
eletrodeposicao, temperatura ambiente (cerca de 25°C) [93] e uma outra em que o banho é sujeito ao
aquecimento até perfazer os 40°C [87], esta segunda foi imediatamente excluida tendo em consideracao
gue apos a colocacao dos pos de magnésio em contacto com o banho de acido de zinco brilhante estes
efervesciam elevando a temperatura do banho até 60°C, segundo o fornecedor este eletrdlito torna-se

menos eficiente quando a temperatura é superior a 50°C.

PARAMETROS: VOLTAGEM E TEMPO

De forma a analisar a tensdo ou corrente adequada para que ocorra eletrodeposicao de um
determinado material é necessario recorrer a uma analise da amostra. A tensao aplicada varia de forma
linear, entre um valor inicial até atingir a tensdo maxima arbitrada. Foram estudadas diversas tensoes
Vi, V2 e Va que correspondem aos valores, 6V, 9V e 12V respetivamente, de forma a descobrir a influéncia
na intensidade de corrente e uniformidade da camada.

Foram também selecionados trés tempos de deposicao diferentes para as trés tensoes
previamente escolhidas. Tendo em conta as dimensdes dos pds de magnésio foram determinados os
tempos 1, t. e t: com interesse para o estudo seriam: 30 segundo, 60 segundo e 120 segundo,
respetivamente (Ver Tabela 16). A principal influéncia deste parametro prende-se com a espessura da

camada.

Tabela 16 — Parametros de voltagem e tempo utilizados.

Tensdes Estudadas Vi=6V V.= 9V Vi= 12V
Tempos Estudados t:= 30s t.= 60s t:=120s
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ELETROLITO

No decorrer deste trabalho utilizou-se um eletrolito denominado acido de zinco brilhante. Esta
escolha deveu-se a uma selecao na literatura estudada, no que diz respeito a eletrodeposicao do zinco
[93],[113-114]. O eletrdlito foi comercializado apto para utilizacdo. Em todos os processos de

eletrodeposicao o volume do eletrolito foi de aproximadamente 100 mL, volume util do dispositivo criado.

MASSA (PO DE MAGNESIO)

Pela literatura é possivel observar que grande parte dos banhos utilizados para o processo de
eletrodeposicao variam, maioritariamente, entre os 50 mL e os 500 mL dependendo do volume do
material da amostra. De forma a conseguir um processo rigoroso foram efetuados calculos que
determinassem a relacdo entre o volume da amostra e o volume do banho. Como referéncia, foi utilizado
o estudo experimental efetuado por A. Bakkar, V. Neubert [111], pelo tipo de materiais utilizados
(magnésio e zinco) e detalhe do processo (volume das amostras e do banho estdo discriminados). Foi
calculada a razédo entre os 500 mL do banho e os 2,4 mL da amostra, desta forma sabemos que a
relacdo matematica entre estes dois valores ¢ de 0,48. Para um volume de 100 mL previamente
estipulado e mantendo a mesma relacao, sabemos entdo que o volume de magnésio maximo devera ser
de 0,48 mL.

Através da formula para célculo da densidade (1), conseguimos entdo prever a massa maxima
a utilizar é de 0,82. Tendo em conta este ser um revestimento feito as particulas, razao pela qual a area
da superficie de contacto é muito superior & do estudo, este valor foi reduzido para metade. A massa

utilizada para os 100 mL de eletrdlito pré-definido foi a de 0,41 grama.
m
P=v (D
Assim testaram-se varias condicbes em que todas as amostras mantiveram a mesma

temperatura e composicao do banho. Os parametros tempo e voltagem encontram-se na Tabela 17.
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Tabela 17 — Parametros utilizados para as diferentes amostras ao longo da fase de eletrodeposicao.

Parametros Revestimento T (%C) Voltagem e Tempo Eletrélito
a) ti=30s
b) Vi= 6V t=60s
c) t:=120s
d) ti=30s .
n 25 _— Acido Zinco Brilhante
e) V.= 9V t.= 60s
f) t=120s
g) ti= 60s
V=12V — —
h) t.=120s

Cada ciclo da fase de eletrodeposicao € iniciado pela limpeza (com isopropanol) do dispositivo e
polimento da superficie do disco de zinco, com lixa de mes/ 400. Desta forma é reduzida a probabilidade

da presenca de impurezas, ou 6xidos no zinco, provenientes do ciclo anterior.

3.2.3 Processamento dos poés funcionalizados - Hot pressing

Neste subcapitulo serdo descritas as condicoes de processamento das amostras referente a liga.
De notar que o elemento zinco esta presente por intermédio da eletrodeposicao resultando numa camada
(de diferentes espessuras) sobre os pds de magnésio (99,8 % pureza). De forma a conseguir concretizar
uma analise comparativa foi necessario definir que todas as amostras iriam seguir os mesmos valores
de processamento da liga.

Como a temperatura de fusao do magnésio revestido com zinco era desconhecida foi necessario
recorrer a uma analise do diagrama de fases dos elementos utilizados, de forma a determina-la.

Para a realizacdo do Hot-pressing foi necessario produzir, através da utilizacdo de um torno
mecanico, uma matriz e dois puncdes de grafite. A pressdo é aplicada pela puncao superior, inserido
dentro do molde. Foi entéo criada uma matriz de forma cilindrica com 10 mm didmetro interno e a altura
de 40 mm para uma amostra final cilindrica de 10 mm de didmetro e 10 mm de altura, como é possivel

verificar na Figura 25.
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Figura 25 - Representacdo da matriz e puncéao utilizados sem tinta e pintado respetivamente.

Primeiramente a quantidade de pos de Magnésio revestido com zinco foi pesada e colocada no
molde de grafite referido. A quantidade de pds revestidos foi de 6,1 grama de forma a perfazer uma altura
de 3 mm de amostra quando sinterizada. Foi necessario pintar toda a matriz e puncdes e desta forma
para que fosse evitado o contacto direto entre a amostra e o0 molde durante o processo (Figura 25).

Na parte inferior do molde foi feito um furo com 2 mm de didmetro para que fosse possivel
colocar o termopar (Figura 26), desta forma a profundidade deve ser de aproximadamente metade da

altura da matriz utilizada (18mm).

Furo para termopar

Figura 26 - Matriz e puncdes utilizados.
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0 conjunto molde-termopar foi colocado na camara do equipamento e centrado com uma bobina
de inducao responsavel pelo aguecimento da amostra, a pressdo € aplicada recorrendo a uma prensa

hidraulica (Figura 27).

Prensa

Camara (vidro)

Bobina de Induc¢éo

Matriz- Amostra-Puncdes

Termopar

Suporte

Figura 27 — Hot:pressing utilizado e representacao descritiva dos componentes do Hot-pressing, respetivamente.

Inicialmente utiliza-se uma bomba de vacuo, de seguida aplicou-se a pressao inicial no molde. O
aquecimento foi feito a uma taxa de 1°C por minuto até que fosse atingido o valor estipulado de 350°C.
Quando a temperatura atingiu os 320°C, aplicou-se a pressado de 80 MPa. As condicdes de pressao e
temperatura constantes foram mantidas durante 30 minutos.

Apds o tempo de estagio, desligou-se o forno e a amostra foi arrefecida dentro da camara até
atingir a temperatura ambiente. Seguidamente a amostra foi removida com o auxilio de uma prensa
manual. As amostras possuem entdo o tamanho correspondente a matriz interna: 10 mm de diametro
e 3 mm de altura.

Na sinterizacao do magnésio revestida com zinco houve a necessidade de considerar que a
temperatura ideal de sinterizacdo, sabendo que a temperatura de fusdo do zinco, ¢ de 420°C. Assim
testaram-se varias condicdes em que 1), 2), 3), 4) e 5) mantiveram a temperatura e pressdo e uma

variacao de tempo, como é possivel observar na Tabela 18.
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Tabela 18 — Parametros utilizados na tecnologia de Hot-pressing.

Parametros Tempo (min) Pressao (MPa) Temperatura (°C)
1) 1 80 350
2) 20 30 400
3) 20 80 350
4) 30 30 400
5) 30 80 350

Desta pratica apenas foram consideradas as amostras com pressao de 80 MPa tendo em conta
qgue uma pressao inferior promovia a desintegracdo imediata das mesmas. Na Figura 28 abaixo esta

representada a curva correspondente a aguecimento do material tendo em conta o tempo.

400 90
80
350 — \
G 300 0
ou ©
o 250 60 %
S 50 =
+w 200 o
E) 40 lg
g- 150 30 E
(]
— 100 20
50 10
0 0

1 6 11 16 21 26 31 36 41 46 51 56 61

Tempo (min)

— Aquecimento Pressao

Figura 28 — Curva obtida na tecnologia de Hot-pressing.

Os parametros estudados possuem a pressao de 80 MPa, 30 min e 350°C. Desta forma foram

analisados os parametros presentes no Capitulo 4 - Resultados.

3.3 Caracterizacao dos Materiais

Neste subcapitulo estao descritas as técnicas de caracterizacao utilizadas para que seja possivel

caracterizar quimicamente as amostras.
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A utilizacdo destas técnicas tem como objetivo efetuar uma avaliacao detalhada para que seja
possivel dar continuidade ao estudo desta dinamica de criacdo de ligas através de pos elementares. Por
métodos comparativos e através da exatiddo dos resultados é possivel prever futuras alteracdes tendo
em conta o objetivo de atingir o sucesso dos objetivos estabelecidos, neste caso, a diminuicao da taxa de

degradacao do magnésio.

3.3.1 SEM/EDS

Apds todas as fases de processamento as diferentes amostras, procedeu-se a sua analise, com
0 auxilio do microscopio eletrénico de varrimento (Scanning Electron Microcope — SEM) e espectroscopia
de energia dispersiva (Energy dispersive X-ray spectroscopy— EDS).

O dispositivo utilizado para esta analise encontra-se representado na Figura 29.

SUS000

Figura 29 - Equipamento SEM/EDS.

Numa primeira instancia, é utilizado o equipamento acima representado de forma a obter
imagens analiticas das diferentes amostras. Esta disponibiliza uma visualizacdo dos elementos presentes
nas amostras, sem que os contamine ou destrua. Obtém-se entdo imagens de elevada ampliacao de
modo a compreender a estrutura da camada de superficie.

Numa segunda analise, utiliza-se uma técnica semelhante a anterior. Através do fornecimento
das mesmas condicdes de funcionamento, anteriormente referidas, obtém-se os resultados dos diversos

elementos presentes na amostra.
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Apds a captura digital de imagens através da microscopia eletronica de varrimento (SEM),
seleciona-se um ponto/regido para analisar. E assim possivel gerar perfis de raios-X por elementos,
captando uma imagem de caracter nao s6 quantitativo como qualitativo, isto €, nao so6 acerca da
composicao quimica como também acerca da topografia e composicdo do material. O equipamento
SEM/EDS apresentado na Figura 29 foi utilizado para avaliar a morfologia dos pds de magnésio revestidos

com zinco e as amostras resultantes do uso da tecnologia de Hot-pressing.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O capitulo 4 incide sobre a analise critica dos resultados obtidos e discussao dos mesmos.
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4.1 Eletrodeposicao

Para a eletrodeposicao dos pos de Mg foram testados os parametros presentes na Tabela 19.

De notar que a intensidade da corrente utilizada foi a mesma para todos os parametros € € inerente ao

dispositivo.
Tabela 19 - Parametros utilizados para cada parametro e intensidade da corrente inerente.
Parametros T (%C) Voltagem e Tempo Intensidade da corrente ()
a) t,= 30s 0,13
b) Vi= 6V t.= 60s 0,14
c) t.= 120s 0.14
d) t,= 30s 0,20
25
e) V= 9V t.= 60s 0.21
f) t.= 120s 0,22
g t.= 60s 0,32
Vi= 12V
h) t.= 120s 0,36

Pela analise da Tabela 19 pode-se verificar que um aumento da voltagem de 6V para os 9V
verifica-se que o aumento na intensidade da corrente de aproximadamente 57% e dos 9V para os 12V
de 45%. Para que fosse possivel a analise da camada dos pds de magnésio revestidos com zinco, houve
a necessidade de fazer uma montagem em resina, seguido de um polimento adequado. Na Figura 30

estao representados 0s passos necessarios para esta pratica.
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1. MISTURA 2. DEPOSICAO

3. VACUO 4. MOLDE + AMOSTRA

Figura 30 — Montagem dos pos em resina.

1. Preparacao da resina como determinada pelo fabricante e adicdo de magnésio com
revestimento de zinco;
2. Deposicao da mistura num molde, o molde foi untado com vaselina para facilitar o desmoldar;
3. Utilizacdo de um sistema de vacuo para eliminar o0 maximo de oxigénio presente na mistura,
desta fora a amostra ira possuir maior uniformidade;
4. Desmolde da amostra.
Como referido, depois de obtidas as amostras existe a necessidade de polir as amostras de
forma que os pos sejam cortados e seja possivel estudar a espessura da camada. Na Figura 31 que

se segue esta presente o dispositivo utilizado para esta pratica, Mecapol P251.
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Figura 31 - Polideira Mecapol P251, utilizada para amostras em resina e Hot-pressing.

Sendo 0 magnésio um elemento que apresenta alteracdes na sua integridade quando em
contacto com a agua, todas as amostras foram polidas com auxilia de éleo para o polimento. As lixas

usadas foram as com mesh 800, 1200, 2000 e 4000 respetivamente.

Figura 32 — Montagem dos pos em resina, falhas encontradas.

Se nao efetuada a fase representada no ponto 3 (vacuo) criam-se bolhas de oxigénio no interior
das amostras. Na Figura 32 ¢é possivel observar um exemplo das falhas criadas sem esta 3° fase do

procedimento.
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4.1.1 Resultados para cada parametro

A analise dos parametros de eletrodeposicdo foi baseada nas imagens obtidas no SEM. Foram
considerados 20 pds para cada um dos parametros, para que se obtivesse a espessura meédia da

camada, a continuidade da mesma e também a uniformidade. Foi tido em conta o perimetro do pé para

que se obtivesse a percentagem de po revestido Figura 33 .

50Pa X2.000 10pm  —

Figura 33 - Medicao do perimetro do po e segmentos com revestimento, respetivamente.

Segmentos com revestimento (Zn)

Através da equacao: X 100, foi possivel obter a percentagem

Perimetro do p6 de Mg
revestida da camada de forma a analisar a continuidade da mesma
Para analisar a uniformidade da camada foram tracados varios segmentos no revestimento

Figura 34. Desta forma foi possivel analisar a variacdo na espessura em cada po.

- A Y
“s% L,

50Pa W.000 10um

Figura 34 - Segmentos para célculo da espessura da camada revestida.
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Foi também calculada a média da camada, considerando todos os pontos ao longo do perimetro dos

pos, com ou sem revestimento.

Parametros a): 6V 30s (Figura 35 e Tabela 20).

Os parametros assinalados em a), foram estudados através de analise obtida em SEM e EDS

(presente no subcapitulo 4.3 Caracterizacdo EDS).

50Pa x1.000  10pm  —

©

Figura 35 - Imagem do SEM dos parametros 6V, 30s.

Seguidamente encontra-se a Tabela 20 que resume os parametros estudados, juntamente com

uma breve descricao do que é possivel observar nos pds revestidos alcancados sob estas condicoes.

Tabela 20 - Tabela explicativa dos parametros estudados: 6V, 30s.

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Falha na camada, tamanho da
a) 0,13 25 Vi=6V ti=30s
camada irregular

Através das imagens obtidas através do SEM foi possivel denotar que a camada obtida nos
parametros acima referidos apresenta falhas, tamanhos altamente variados e nenhuma uniformidade. A
Figura 35 corresponde aos pos de magnésio revestidos com zinco, com os parametros: 6 Volts, 30
segundos e a intensidade de corrente, dada através do dispositivo utilizado, de 0,13l, como apresentado

na Tabela 20.
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No histograma (Figura 36) que se segue é apresentada as variacdes na espessura de camada
de cada po, considerando a existéncia de segmentos nao revestidos. Foi entdo efetuada a média dos
valores para que fosse possivel compreender a espessura global desta camada e a variacéo existente

nos diferentes pés com os mesmos parametros.

6V30s

35%

Numero de pos
w = (8] (o)}
1 1 1 1
|
!

o
1
u
~
"
P

. 10%

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5 5

Espessura média da camada (pm)

Figura 36 - Histograma do tamanho da camada para os parametros a).

A maior espessura obtida foi de 11,15um. Apesar deste valor ser elevado comparativamente as
médias obtidas demonstra a descontinuidade existente na camada, a maioria das espessuras, tendo em
conta o tamanho médio de camada, estdo compreendidas entre os 1um e 2um. A média total das
espessuras € de 1,87um.

Nos graficos que se seguem (representados na Figura 37) é possivel avaliar a qualidade da
camada. No primeiro grafico € possivel visualizar as dimensdes dos segmentos cotados que representam

a espessura da camada. No grafico seguinte & possivel observar a percentagem de revestimento da
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mesma. Cada po6 analisado esta representado por uma cor diferente, todos eles correspondem ao

parametro 6V30s e foram medidos sob 0 mesmo procedimento, explicado anteriormente.
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Figura 37 - Graficos relativos aos parametros a) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

Pela analise dos graficos, observa-se que existem pds com até 83% de revestimento, e valores

da espessura a atingir os 11,15um. A média das percentagens referentes ao revestimento dos pds é de

48%, este valor revela que apesar de existirem pos praticamente revestidos também existe pds em que

0 revestimento € escasso. A analise dos graficos deve ser efetuada em simultdneo, desta forma

conseguimos denotar que uma menor dispersao de resultados, representada no primeiro grafico, e um

revestimento elevado, representado no segundo grafico, determinam um p6 com maior qualidade no

revestimento. Dito isto, pela analise do grafico temos que o p6 melhor revestido corresponde ao
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representado pelo indice 11, 14 e 18, com variacdes de espessuras de 2,05um, 2,68um e 2,40um,
respetivamente. Para os indices 11, 14 e 18 a percentagem de revestimento no é a ideal (100%), no

entanto, tendo em conta a analise global, sdo as mais vantajosas: 67%, 62% e 61%, respetivamente.

Parametros b): 6V 60s (Figura 38 e Tabela 21).

Os parametros assinalados em b), foram também estudados através das analises obtidas em

SEM e EDS.

50Pa x2.000 O iee———

e
b 5 s
50Pa x150  100pm ——em—

Figura 38 - Imagem do SEM da amostra 6V, 60s.

A Tabela 21 resume os parametros utilizados e obtidos, apresenta também uma breve descricdo

do que é possivel observar nos pos revestidos sob estas condicoes.

Tabela 21 - Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 6V, 60s.

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Falha na camada, tamanho da
b) 0,14 25 Vi=6V t.= 60s
camada irregular

Na Figura 38 estao apresentados os parametros analisados: 6 Volts, 60 segundos € a intensidade
de corrente de 0,14, como apresentado na Tabela 21. A semelhanca da analise anterior a camada
apresenta grandes irregularidades, no entanto, ja é possivel afirmar, numa primeira analise visual, que

as espessuras sao mais uniformes e que ha uma maior cobertura dos pés.
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No histograma que se segue (Figura 39) esta representada a média dos valores obtidos ao longo

da camada, determinando assim a espessura global da mesma nos diferentes pds.

6Ve0s
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Espessura média da camada (um)

Figura 39 - Histograma do tamanho do pé para a amostra b).

Sabe-se que a maior espessura obtida foi de 14,22 um, tendo em conta que os valores das
espessuras estao compreendidos entre 0,5 um e 4 um. Tendo em conta que estes valores sdo baseados
numa média total (superficie revestida e nao revestida do pd) esta espessura de valor muito superior
pode significar uma fraca continuidade no revestimento. A média total das espessuras obtidas nos
diferentes pos é de 2,10um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 40) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 40 - Gréficos relativos aos parametros b) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

Pela analise dos graficos, observamos que existem pos com até 93% de revestimento, e valores
da espessura a atingir os 14,22um. E denotar que apesar deste valor ser elevado comparativamente aos
restantes o primeiro quadril € muito menor que o terceiro e no pd correspondente (4) apenas 53% da
superficie esta revestida. Este conjunto de dados determina uma meédia total da espessura de
revestimento de apenas 3,57um, cerca de quatro vezes inferior. A média das percentagens referentes
ao revestimento dos pds € de 52%, sendo que o pd que apresenta maior revestimento possui cerca de
93% da superficie revestida e o p6 com menor revestimento apresenta apenas 25%. Pela analise dos
graficos temos que 0 as menores variacbes na espessura correspondem ao poé nimero 15 e ao po

numero 19 com 2,62um e 2,59um, respetivamente. No entanto enquanto no primeiro a superficie
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revestida corresponde a 86, no segundo é de apenas 39% p6é com maior qualidade no revestimento.

Desta forma, o pd numero 15 apresenta a melhor qualidade no revestimento para este parametro.

Parametros c): 6V 120s (Figura 41 e Tabela 22).

Tendo em conta os parametros assinalados em c), que a semelhanca dos anteriores foram

analisados em SEM e EDS, obteve-se os resultados que se seguem.

50Pa X2.000 10pm e

50Pa x150 100pm  —

Figura 41 - Imagem do SEM dos parametros: 6V, 120s.

Na Tabela 22 estdo presentes parametros utilizados e obtidos, juntamente com uma breve

descricao da camada.

Tabela 22 - Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 6V, 120s.

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Camada uniforme, pd
c) 0,14 25 Vi=6V ti=120s parcialmente revestido, poucos

pos praticamente revestidos

Na Figura 41 esta representada a esquematizacao correspondente aos pés de magnésio
revestidos com zinco, os parametros sao: 6 Volts, 120 segundos e a intensidade de corrente de 0,14,

como apresentado na Tabela 22.
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No histograma que se segue Figura 42 ¢é possivel observar as variacdes na espessura média de

camada de cada po.

6V120s

25% 25%

Numero de pos

-~ b% - 5%

0 T T T T T T T T T == T T

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8

Espessura média da camada (pm)

Figura 42 - Histograma do tamanho do po6 para a amostra c).

Os pos estdao compreendidos entre os 0,5um e 7,5um de comprimento médio e a média total
de todos os valores apresentados é de 2,44um. Apesar de existir uma elevada variacdo nas médias
totais, apenas um dos pds medidos possui uma espessura média 7,19um correspondente a barra
apresentada de 7um a 7,5um. Os restantes valores estao compreendidos ente 0,5um e 4um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 43) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 43 - Gréficos relativos aos parametros c) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 15,21um. A média das percentagens referentes ao revestimento
dos pds é de 67%, este valor revela que apesar de existirem pos praticamente revestidos também existe
maior revestimento com o aumento do tempo, tendo em conta as analises anteriores. Pela analise do
grafico temos que o pd melhor revestido corresponde ao representado pelo indice 6. Apesar de pela
analise da percentagem de revestimento conseguirmos denotar a existéncia de um po6 totalmente
revestido (18), este po apresenta uma variacao de camada de 4,75 um. Por essa razao o p6 com maior
qualidade no revestimento € o 6 com 90% da superficie revestida e uma variacao na espessura da

camada de 1,13 um.
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Parametros d): 9V 30s (Figura 44 e Tabela 23).

Os parametros de d), seguiram a mesma ordem de estudo que os anteriores.

50Pa x1.000 10um  —

50Pa x150

Figura 44 - Imagem do SEM da amostra 9V, 30s

Seguidamente encontra-se a Tabela 23 que resume os parametros bem como uma breve descricdo do

gue é possivel observar nos pos revestido.

Tabela 23 — Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 9V, 30s

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Superficie pouco revestida,
d) 0,20 25 Vi=9V ti= 30s
espessura da camada irregular

Na imagem analisada correspondente aos pos de magnésio revestidos com zinco, os parametros
sao: 9 Volts, 30 segundos € a intensidade de corrente 0,201, como apresentado na Tabela 23. Através
da analise da figura anterior é possivel observar uma irregularidade na camada, sendo que existem parte
onde a espessura é extremamente elevada e outras onde nem possui revestimento.

Na Figura 45 é apresentada a média das espessuras da camada para os parametros

mencionados.
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9V30s
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Figura 45 - Histograma da média de espessuras de camada para os parametros de d).

As médias dos revestimentos estdo compreendidas entre os 0,50 um e 5,35 um e a média de
todos os valores é de 2,15 um. A maioria dos pds, cerca de 90%, possuem espessuras médias de até
3,36 um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 46) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 46 - Gréficos relativos aos parametros d) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 15,08 um e a maior percentagem de cobertura é de 89%. A

média de espessura € de 2,19 um a das percentagens de 50%. Pela analise do grafico temos que o po

melhor revestido corresponde ao representado pelo indice 13. Apesar de pela analise da percentagem

de revestimento conseguirmos denotar a existéncia de pds com melhor revestimento (3, 18 e 20)

possuem uma maior discrepancia de valores na espessura do revestimento. O p6 representado pelo

indice 13 possui 64% de cobertura e o valor da espessura tem uma variacéao de 3,42 um.
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Parametros e): 9V 60s (Figura 47 e Tabela 24).

50Pa x2.000 10pm —

50Pa x150.  100pm

Figura 47 - Imagem do SEM da amostra 9V, 60s.
Seguidamente encontra-se a Tabela 24 que resume os parametros utilizados.

Tabela 24 — Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 9V, 60s

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao

corrente ()

Falha na camada, tamanho da
e) 0,21 25 Vi=9V t.= 60s
camada irregular

Na Figura 47 analisada correspondente aos pds de magnésio revestidos com zinco, 0s
parametros sao: 9 Volts, 60 segundos e a intensidade de corrente, dada através do dispositivo utilizado,
de 0,211, como apresentado na Tabela 24. A semelhanca da andlise efetuada para 6V (a), b) e c))
podemos denotar que existem zonas nao revestidas e valores de espessura dispersos, no entanto
aparenta existir uma maior conformidade entre valores do que na analise d).

Na Figura 48 sao apresentadas as variacdes na espessura de camada de cada p6. Foi efetuada

a média dos valores medidos para que fosse possivel compreender o tamanho desta camada.
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9V60s
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Figura 48 - Histograma do tamanho do p6 para amostra €).

A maior espessura obtida foi de 14,91 um, no entanto as espessuras, tendo em conta o tamanho
médio de camada, estdo compreendidas entre os 0,91 um e 4,84 um. A média da camada nos vinte
pos contabilizados é de 2,56 um. O histograma mostra que o revestimento médio varia em 4,5 um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 49) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 49 - Gréficos relativos aos parametros €) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 14,91 um e a maior percentagem de cobertura é de 96%. A
média de espessuras € de 3,64 um a das percentagens de 68%. Pela analise do grafico temos que o po
melhor revestido corresponde ao representado pelo indice 5. Apesar de pela analise da percentagem de
revestimento conseguirmos denotar a existéncia de pds com melhor revestimento (1 e 11) possuem uma
maior discrepancia de valores na espessura do revestimento (6,92 um e 7,55 um, respetivamente). O
po representado pelo indice 5 possui 77% de cobertura e o valor da espessura tem uma variacao de 3,35

um.
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Parametros f): 9V 120s (Figura 50 e Tabela 25).

50Pa x2.000 O i e —

50Pa x150 ¥_‘400um

2

Figura 50 - Imagem do SEM da amostra 9V, 120s

Seguidamente encontra-se a Tabela 25 que resume os parametros utilizados e obtidos,
juntamente com uma breve descricao do que € possivel observar nos pos revestidos alcancados sob

estas condicoes.

Tabela 25 — Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 9V, 120s

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Tamanho da camada regular,
f) 0,22 25 Vi=9V ti=120s poucos pos totalmente

revestidos

Os parametros da amostra analisada (Figura 50) 9 Volts, 120 segundos e a intensidade de
corrente de 0,22I, como apresentado na Tabela 25. Pela analise da figura é visivel uma maior
uniformidade da camada apesar de existir pos em que o revestimento apresenta discrepancia de valores
por nao se apresentarem totalmente revestidos.

Na Figura 51 sédo apresentadas as variacdes na espessura de camada de cada po. Foi efetuada

a média dos valores medidos para que fosse possivel compreender o tamanho desta camada.
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9V120s
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Figura 51 - Histograma do tamanho do p6 para amostra f).

As espessuras obtidas, tendo em conta o tamanho médio de camada, estdo compreendidas
entre 0s 0,91 um e 4,84 um. A média de espessuras nos vinte pds contabilizados é de 2,56 um. Através
do histograma sabemos que o revestimento médio, varia no seu maximo, em 4,5 um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 52) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 52 - Gréficos relativos aos parametros f) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 14,50 um e a maior percentagem de cobertura é de 92%. A
média de espessura de revestimento é de 3,60 um a das percentagens de 69%. Pela analise do grafico
temos que o p6 melhor revestido corresponde ao representado pelo indice 18. Para além de possuir a
maior percentagem de revestimento é também o pd com menor dispersao de resultados na espessura

de revestimento. A espessura tem uma variacao de 2,33 pm.
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Parametros g): 12V 60s (Figura 53 e Tabela 26).

30Pa x2.000

30Pa x700 20pm  ‘—

Figura 53 - Imagem do SEM da amostra 12V, 60s.

Seguidamente encontra-se a Tabela 26 que resume os parametros utilizados e obtidos,
juntamente com uma breve descricao do que € possivel observar nos pos revestidos alcancados sob

estas condicoes.

Tabela 26 — Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 12V, 60s

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Tamanho da camada regular
g) 0,32 25 Vi= 12V ti= 60s
apesar de apresentar falhas

Na imagem analisada correspondente aos pos de magnésio revestidos com zinco, os parametros
sao: 12 Volts, 60 segundos e a intensidade de corrente de 0,32, como apresentado na Tabela 26. Para
0s parametros descritos, denota-se uma clara melhoria na uniformidade da camada relativamente as
amostras anteriores.

Na Figura 54 sdo apresentadas as variacdes na espessura de camada de cada pé. Foi efetuada

a média dos valores medidos para que fosse possivel compreender o tamanho desta camada.
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12V60s
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As espessuras obtidas tendo em conta o tamanho médio de camada, estao compreendidas entre

0s 0,58 um e 2,32 ym, com uma variacdo na média da camada de apenas 1,74 um. A média de

1 15 2 2.5 3 35

Espessura média da camada (um)

Figura 54 - Histograma do tamanho do p6 para amostra g).

espessuras nos vinte pds contabilizados é de 1,37 um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 55) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.
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Figura 55 - Gréficos relativos aos parametros g) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 5,64 um e a maior percentagem de cobertura é de 89%. Pela
analise do grafico temos que o p6 melhor revestido corresponde ao representado pelo indice 17. Este
apresenta um revestimento fino comparativamente aos anteriores, € uniforme e apenas 18% da superficie
do pd nao esta revestida. Através de uma analise global do grafico de barras é possivel observar que

apenas um po nao possui 0% do revestimento. A espessura neste pd tem uma variacao de 0,69 um.
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Parametros h): 12V 120s (Figura 56 e Tabela 27).

63Pa x2.000 1Qum —

%

Kl
~

63Pa x150 1001, S

-

Figura 56 - Imagem do SEM da amostra 12V, 120s.

Seguidamente encontra-se a Tabela 27 que resume os parametros utilizados e obtidos,
juntamente com uma breve descricao do que € possivel observar nos pos revestidos alcancados sob

estas condicoes.

Tabela 27 - Tabela explicativa dos resultados obtidos com os parametros 12V, 120s.

Intensidade da
Parametros T (¢C) Voltagem e Tempo Descricao
corrente ()

Tamanho da camada regular
h) 0,36 25 Vi=12V ti=120s
apesar de apresentar falhas

Os parametros, neste caso, sdo: 12 Volts, 120 segundos e a intensidade de corrente, dada
através do dispositivo utilizado, de 0,361, como apresentado na Tabela 27. E 0 método de analise foi
semelhantes aos anteriormente apresentados. A semelhanca da andlise imediatamente anterior, g), a
camada aparenta grande uniformidade, ainda assim continuam a existir falhas visiveis.

Na Figura 57 sdo apresentadas as variacdes na espessura de camada de cada po. Foi efetuada

a média dos valores medidos para que fosse possivel compreender o tamanho desta camada.
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Figura 57 - Histograma do tamanho do p6 para amostra h).

O tamanho médio de camada esta compreendido entre 0os 1,41 um e 4,35 um e a média de

espessuras nos vinte pos contabilizados é de 2,74 um. O histograma mostra que o revestimento médio

varia em 3,5 um, pela analise da Tabela 54 (Anexo 1) sabemos que a variacao efetiva é de 2,94 um.

De seguida, observam-se dois graficos (Figura 58) onde sdo apresentadas as variacdes nas

espessuras das superficies revestidas e a percentagem de po revestido, respetivamente.

76



Capitulo 4

Funcionalizacdo de pds de magnésio para aplicacdes biomédicas

25%~75%
T Min~Max
— Mediana

]
1 '

ri0ss

=
1 L

10,05
808

7.19 7 7.2 e

s Py 56
1 4:58
4 423 4.07 H ag 4.1

1gg ~19 15 18 17 81

1.2
tag dras e g e The - -
04 2 L0.47

Espessura da camada (um)

048 e 088

1 2 3 4 &5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 117 18 19 20

100% ~
80% - ]

80% 4 14— BNy R e W R R B BN ——
70%H H H H H SRR A T O
60% 1 ( H H [ RN A SRS
50%H H —H H HH H H H N N
% o H B IS [ NN NN N N N L A

30% 4 | - O R AR I I N IR

20% H [ B B ] NI NI N N A N N S

Percentagem da camada coberta (%)

10% 4 | | B ANEN NI AN N A N S

0% T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

indice do p6 medido

Figura 58 - Gréficos relativos aos parametros h) da espessura da camada e da percentagem de revestimento, respetivamente.

A maior espessura obtida foi de 10,95 um e a maior percentagem de cobertura é de 96%. A
média de espessura da camada (sem contabilizar zonas sem revestimento) é de 3,33 um a das
percentagens de 83%. Pela analise do grafico temos que o pé melhor revestido corresponde ao
representado pelo indice 11 com 96% do revestimento da superficie e uma variacao de 3,15 um, a

espessura média (total) deste pd é de 1,98 um.

4.1.2 Analise Comparativa

A amostra selecionada para a posterior sinterizacao foi a amostra h). Esta foi adquirida apos 120

segundos do processo de eletrodeposicao, 12V e foi utilizado um banho de acido de zinco brilhante.
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Na Figura 59 encontra-se esquematizada a influéncia do tempo na formacao da camada.

A

12V ——

OV e

OV m—

30s 60s 120s

Figura 59 - Influéncia do tempo na formacéo de camada de zinco nos pos de magnésio.

O exemplo representado corresponde as amostras cuja o valor da voltagem é de 6V. Pela figura
anterior, & possivel constatar que um aumento do tempo de eletrodeposicdo resulta numa maior

quantidade de pos de zinco na camada e maior continuidade da mesma.

Na Figura 60 encontra-se esquematizada a influéncia da voltagem na formacéo da camada.

A
12V —
9V —f
6V ——
>
I | |
30s 60s 120s

Figura 60 - Influéncia da voltagem na formacéo de camada de zinco nos pds de magnésio.
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0 exemplo representado corresponde as amostras cuja o valor do tempo ¢é de 60 segundos. A
semelhanca do que acontece na influéncia que tem o aumento do tempo, 0 aumento da voltagem traduz
pos de magnésio praticamente revestidos, mas também uma maior uniformidade da camada.

As analises foram efetuadas recorrendo ao software ImagePro Plus, através de um estudo
analitico das imagens obtidas no SEM, considerando a percentagem de cada pé totalmente revestida,

média do tamanho da camada e a variacao na espessura da camada.
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Figura 61 - Grafico resultante da analise da de superficie revestida, para os diferentes parametros.

Através do grafico representado anteriormente (Figura 61) é possivel confirmar as afirmacoes
anteriormente referidas, visto que nesta representacado existe um crescimento claro conforme o aumento
da voltagem e um aumento do tempo de deposicdo. O crescimento € mais acentuado no parametro
12V120s, do que nos restantes. Pode concluir-se que, quanto maior for o tempo e voltagem maior sera
a percentagem de pd de magnésio coberto pelo revestimento de zinco. Desta forma, o deposito dos pds

e objetivo de total revestimento do magnésio é mais eficaz.
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Pela analise do grafico que se segue (Figura 62) é possivel denotar uma camada mais espessa
para as voltagens 9V e 12V, no entanto as diferencas ndo séo significativas pois variam em 0,87 um
(entre a menor e maior espessura média). Para o parametro 12V120s ha uma maior deposicdo do

substrato de zinco e consequente maior espessura de camada, em média.
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0-133 =133
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0=098 5_0.49

N
|

o=1.01

0=0.89

=
|

Méedia da espessura da camada (um)

6V 9V 6V a9V 12V 3\ 9V 12V
30s 60s 120s

Figura 62 - Grafico comparativo das médias de camadas obtidas para os diferentes parametros.

Tendo em conta a variacdo da camada, de forma a avaliar a uniformidade da mesma,
conseguimos compreender as camadas com menor dispersao de resultados. Neste caso e tendo em
conta os pos medidos para cada parametro, as melhores opcoes sao: 6V60s, 12V60s e 12V120s. Esta

analise ndo considera a parte da superficie nao revestida.
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Figura 63 - Grafico comparativo das variacdes nas espessuras das camadas.

Tendo em conta o panorama geral e apds uma avaliacao a qualidade das camadas resultantes,
para cada parametro, é possivel afirmar que o parametro 12V120s é o melhor de entre os estudados.
Este possui maior revestimento e uma camada relativamente uniforme. Apesar dos parametros 6V60s
apresentarem valores médios mais uniformes relativamente a espessura do revestimento, o maior
numero de pos totalmente revestidos demonstrou ser de maior interesse tendo em conta que este ultimo

também nao revela variacdes de espessura elevadas.

4.1.3 Caracterizacao EDS

Efetuou-se uma analise no SEM, nas amostras obtidas através do processo de Eletrodeposicao
e de Hot-pressing, que apresenta a morfologia da superficie das mesmas. Adicionalmente procedeu-se a

uma analise EDS que demonstra, de forma quantificada, os elementos quimicos presentes.
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Parametros a): 6V, 30s

Os resultados obtidos na analise EDS que se seguem, estdo quantificadas as percentagens

existentes de cada elemento por zona (Figura 64).

50Pa x2.000 10pum

50Pa x1.000 AOIMARS S—

Figura 64 - Imagens EDS correspondentes aos parametros a) com representacao de zonas (Z1, Z2, Z3 e Z4).

Tabela 28 - Elementos quimicos obtidos através da analise EDS para os parametros a).

Zona Z1 z2 Z3 Z4
Em massa %
Zn 47,0 39,7 1,7 5,4
(7]
=}
= Mg - - 11,8 9,7
5
[rT] C 48,2 52,4 50,6 46,1
0 4,8 7,9 34,9 37,3

As zonas 71 e 72 representadas na Tabela 28 correspondem as partes mais claras da imagem,
correspondentes a camada de zinco formada através da eletrodeposicao. Analisando a Figura 65,
referentes a zona conseguimos denotar que os picos do grafico sao relativos ao elemento zinco. Desta

forma é possivel confirmar que a zona mais clara da amostra é a da camada depositada.
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Figura 65 - Representacao grafica da presenca do zinco nos parametros 6V30s.

Nesta analise é possivel observar que os trés elementos dominantes nas duas zonas sao 0 zinco

(Zn), o carbono (C) e o oxigénio (0).

Tabela 29 - Resultado da analise EDS para as zonas Z1 e Z2 para os parametros a)

Média % em massa

Zn 43,35
(7]
S
S [ 50,3
=
o
w 0 6,35
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Apds analisada a Tabela 29 concluimos que a presenca de carbono que é referente a resina
utilizada para formacdo de uma amostra compacta dos pos soltos, o zinco corresponde a camada
formada pela eletrodeposicao e o oxigénio a uma possivel oxidacdo dos elementos presentes na amostra.

Distintamente da analise anterior, as zonas Z3 e Z4 representadas na Tabela 28 correspondem
a parte escura da imagem circundada por uma zona clara, pé de magnésio.

Na Figura 66 é possivel observar trés picos do grafico, relativos aos elementos carbono oxigénio
e magnésio, na zona Z4 é também possivel evidenciar a presenca acentuada do elemento zinco. Apesar

da presenca de outros elementos é plausivel afirmar que as areas correspondem ao pd de magnésio.

Figura 66 — Representacéo grafica da presenca do Magnésio na parametros a).

Sabemos que os quatro elementos dominantes nas duas zonas sédo 0 magnésio (Mg), o carbono
(C) e 0 oxigénio (0), o zinco (Zn), no entanto outros elementos como cloro (Cl) e enxofre (S) estdo também

presentes nas duas zonas com percentagem inferior a 1%. Na zona Z4 existem ainda uma quantidade
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residual de potassio (K), silicio (Si) e sodio (Na). Estes elementos que sdo resultado da contaminacao da

amostra pelo eletrolito utilizado.

Tabela 30 - Elementos quimicos obtidos através da analise EDS para a parametros a).

Média % em massa

Zn 3,55
(7]
g
£ Mg 10,75
£
o
] c 48,35
0 36,1

A Tabela 30 a comprova a existéncia do zinco, provavelmente resultante do polimento pouco

preciso, presenca do carbono referente a resina, o magnésio dos pos utilizados e uma percentagem

elevada de magnésio derivada a oxidacao por contacto com a atmosfera.

Parametros b): 6V, 60s

Os resultados obtidos na analise EDS que se seguem, estdo quantificadas as percentagens

existentes de cada elemento por zona (Figura 67).

50Pa x2.000

Figura 67 - Imagem EDS correspondentes aos parametros b) com representacéo de zonas (Z1 e Z2).
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A zona Z1 representada corresponde a parte mais claras da imagem, correspondentes a camada
de zinco formada através da eletrodeposicdo. Analisando a Figura 68, referentes a zona conseguimos

denotar semelhancas com a zona clara presente na amostra anterior em que o pico do grafico é relativo

ao elemento zinco.

z -I M 6v 1min claro

Wt% o
Zn 537 09
C 421 09
o 43 03

Figura 68 - Representacao grafica da presenca do zinco na parametros b).

Nesta analise é possivel observar que os trés elementos presentes na zona Z1 sao o zinco (Zn),

o carbono (C) e o oxigénio (O).

Tabela 31 - Resultado da analise EDS para a zona Z1 para a parametros b).

Média % em massa

Zn 43,35
(7]
S
S C 50,3
£
o
i

o 6,35

Apos analisada a Tabela 31 concluimos que a presenca de carbono que é referente a resina
utilizada para formacdo de uma amostra compacta dos pds soltos, o zinco corresponde a camada
formada pela eletrodeposicao e o oxigénio a uma possivel oxidacao dos elementos presentes na amostra.

O célculo do desvio-padrao foi efetuado de forma comparativa entre amostras.
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Tal como as zonas Z3 e Z4 da amostra a), na Figura 69, correspondente & zona Z2 ¢ possivel
observar trés picos do grafico, relativos aos elementos carbono oxigénio e magnésio. Apesar da presenca

de outros elementos ¢ plausivel afirmar que as areas correspondem ao p6 de magnésio.

M 6v 1min escuro

22 Wi% cr‘

o 415

C

Mg
Zn
Si
a

Figura 69 - Representacéo grafica da presenca do magnésio nos parametros b).

Sabemos que os quatro elementos dominantes nas duas zonas sao o0 magnésio (Mg), o carbono
(C) e 0 oxigénio (O) e zinco (Zn), no entanto, na zona Z2 existe ainda uma quantidade residual de silicio
(Si) e cloro (Cl), inferiores a 1%. Estes elementos que sao resultado de uma possivel contaminacao da

amostra pelo polimento.

Tabela 32 - Resultado da analise EDS para a zona Z2 para os parametros b).

Média % em massa

Mg 14,2
Zn 3,9
(7]
S
H C 39,5
£
2
w
0 41,2
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A Tabela 32 a comprova a existéncia do zinco, presenca do carbono referente a resina, o

magneésio dos pos utilizados e uma percentagem elevada de oxigénio derivada a oxidacao por contacto
com a atmosfera.

Parametros h): 12V, 120s

Os resultados obtidos na analise EDS que se seguem, estdo quantificadas as percentagens

existentes de cada elemento por zona (Figura 70).

5
6apa xTOND Pk ——

Figura 70 - Imagens EDS correspondentes aos parametros h) com representacdo de zonas (Z1, 72, 73 e 74).

63Pa x2.000 10£m

Tabela 33 - Elementos quimicos obtidos através da analise EDS para os parametros h).

Zona Z1 Z2 Z3 24

Em massa %

Zn 37,1 34,9 6,9 6,3
(7]
]
E Mg - - 613 312
5
w c 56,1 56,5 56,2 54,2
0 6,5 81 28,6 27,3

As zonas 71 e 72 representadas na Tabela 33 correspondem a parte mais claras da imagem, a
camada de zinco formada através da eletrodeposicdo. Analisando as Figura 71, referentes a zona

conseguimos denotar que os picos do grafico sdo relativos ao elemento zinco. Desta forma é possivel

confirmar que a zona mais clara da amostra é a da camada depositada.
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W 2v 2mmnzB

Z1

Figura 71 - Representacéo grafica da presenca do zinco nos parametros h).

Nesta analise é possivel observar que os trés elementos dominantes nas duas zonas s&o o zinco

(Zn), o carbono (C) e o oxigénio (0).

Tabela 34 - Resultado da analise EDS para as zonas Z1 e Z2 para os parametros h).

Média % em massa

Zn 33,2
(7]
S
[ =

c
g 31,8
9
w 0 7.3

Apds analisada a Tabela 34 é possivel observar a presenca de carbono referente a resina, o
zinco corresponde a camada formada pela eletrodeposicdo e o oxigénio pela oxidacdo dos elementos

presentes na amostra. O calculo do desvio-padrao foi efetuado de forma comparativa entre amostras.
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Distintamente da analise anterior, as zonas Z3 e Z4 representadas na Tabela 33 correspondem
a parte escura da imagem circundada por uma zona clara, pé de magnésio.

Na Figura 72 é possivel observar trés picos do grafico, relativos aos elementos carbono (C),
oxigénio (O) e magnésio (Mg), e zinco (Zn). Apesar da presenca de outros elementos é plausivel afirmar

que as areas correspondem ao p6 de magnésio.

W2V 2MIN2A

Figura 72 - Representacéo grafica da presenca do magnésio nos parametros h).

Sabemos que os quatro elementos dominantes nas duas zonas sé@o 0 magnésio (Mg), o carbono
(C) e 0 oxigénio (0), o zinco (Zn). De forma residual estao presentes o silicio (Si), proveniente do polimento

e cloro (Cl) e potassio (K) provenientes do banho.
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Tabela 35 - Resultado da analise EDS para as zonas Z3 e Z4 para os parametros h).

Média % em massa

Zn 9,65
8 Mg 475
=
£
9o C 55,2
1T]

) 2795

A Tabela 35 comprova a existéncia do zinco, o elemento com maior presenca é o carbono
referente a resina, 0 magnésio dos pds utilizados e oxigénio derivada a oxidacao.
No grafico que se segue (Figura 73) é possivel observas as zonas Z3 e Z4 dos parametros em

a), Z2 dos parametros em b) e Z3 e Z4 para os parametros h).

6V30s
6V60s
12V120s
60
© —
v
& 40+ — .
£ I
£
L)
X
20+
Oﬂﬂﬂﬂﬁﬁmmﬂﬂ
6vaos  [eveos| 12vi20s 6V30s  |6v60s| 12v120s 6v30s  [eveos| 12vi20s 6va0s  |6veos| 12v120s
Mg Zn c o]

Figura 73 - Grafico comparativo das zonas escuras do EDS.

Estas zonas correspondem a parte escura das imagens obtidas. Como podemos analisar através
do grafico em qualquer uma das amostras analisadas os elementos carbono e oxigénio estao presentes.
Este primeiro deve-se aos pos de magnésio revestidos com zinco estarem inseridos numa resina de
forma a ser possivel analisa-los. Este segundo elemento, oxigénio, pode revelar oxidacdo das amostras
devido ao contacto com a atmosfera. Como é possivel analisar existe a presenca dos elementos em

estudo. magnésio e zinco, o primeiro em maior abundancia ainda que a diferenca nao seja significativa.
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No grafico que se segue (Figura 74) é possivel observas as zonas Z1 e Z2 dos parametros em

a), Z1 dos parametros em b) e Z1 e Z2 para os parametros h).
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[ |6V60s
12V120s
60 4
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6V30s  [6V60s| 12V120s 6v30s [6v60s| 12V120s 6Vv30s  |6V60s[ 12v120s
Zn c 0

Figura 74 - Grafico comparativo das zonas claras do EDS.

As zonas representadas estao associadas ao revestimento em zinco. Desta forma conseguimos
avaliar a presenca deste elemento na superficie de magnésio, &€ possivel afirmar a existéncia dos
elementos carbono e zinco e, a semelhanca da analise comparativa anterior, estdao presentes pelas

mesmas razoes. A presenca de zinco é semelhante nas trés amostras, para as zonas estudadas.

4.2 Hot-pressing

Nesta seccao serao apresentadas as etapas efetuadas para que fossem atingidas as condicdes

ideais de sinterizacdo para ambas as ligas (Tabela 36).

Tabela 36 — Parametros utilizados na tecnologia de Hot-pressing.

Parametros Tempo (min) Pressao (MPa) Temperatura (°C)
1) 1 80 350
2) 20 80 350
3) 30 80 350

As amostras referentes as representadas na Tabela 36, foram analisadas no microscopio

eletronico e encontram-se apresentadas na Figura 75.
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X200 100pm  m— e

Figura 75 - Imagens do SEM correspondentes as amostras 1, 2 e 3, respetivamente.

As amostras obtidas na figura anterior apresentam fissuras, e por essa razdo foi necessario
controlar a exposicao do magnésio revestido com zinco ao oxigénio. Dos trés parametros estudados
acima o parametro 3), com o tempo de estagio de 30 minutos, pressdo de 80 MPa e temperatura de
350°C, foi a selecionada para testes uma vez que apresentou, visivelmente, maior integridade.

Para este estudo comparativo considerou-se um outro parametro relativo ao arrefecimento apds
o tempo de estagio. Os parametros apresentados i) possuem um arrefecimento abrupto, ao contrario dos
parametros ii) que possuem um arrefecimento controlado (Tabela 37). O arrefecimento controlado foi de

-1°C/s.

Tabela 37 — Representacdo das mostras com ou sem arrefeciemento controlado.

Parametros Tempo (min) Pressao (MPa) Temp. (2C) Arrefecimento
i) Abrupto
30 80 350
iii) Controlado

Na Figura 76 que se segue ¢ possivel observar os resultados através de imagens obtidos no SEM
com o arrefecimento abrupto.
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'43Pa x500

Figura 76 - Imagens do SEM correspondentes aos parametros apresentados em i).

Através da Figura 77 é possivel observar os parametros estudados em ii) correspondentes ao

arrefecimento controlado no Hot-pressing.

" 45Pa x500 " 50pm -

Figura 77 - Imagens do SEM correspondentes as amostras analisadas com os prarametros relativos a ii).

Analisando as imagens anteriores, € possivel observar que existem menos fissuras relativamente
as efetuadas para um arrefecimento abrupto, também & possivel observar os pés de magnésio revestidos
com zinco. Tendo em conta a andlise das primeiras amostras (1, 2 e 3) comparativamente as
representadas em i) e ii) sabe-se que é necessario evitar o contacto com a atmosfera, sendo que este é

0 maior obstaculo.
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4.2.1 Caracterizacao EDS

Para a caracterizacdo quimica das amostras foram efetuadas analises EDS. O magnésio é o
elemento base e que precisa ser melhorado na resisténcia a dissolucédo. O zinco foi o elemento escolhido
para promover uma melhor performance. Desta forma é preciso garantir a presenca do segundo
elemento nas amostras, pelo que devera aparecer sob a forma de camada nos graos de magnésio.

Foram entao analisados os parametros i) e ii) da alinea anterior. Estes apresentam os mesmos
tempos de estagio, temperaturas e pressao, diferindo apenas no arrefecimento: abrupto ou controlado,

respetivamente.

Parametros i): arrefecimento abrupto

Da mesma forma, apresenta-se uma imagem relativa a superficie da amostra 3 também esta

efetuada sob arrefecimento controlado (Figura 78).

o
7

'43Pa X500 BOpm  —

LN

Figura 78 - Imagens do SEM correspondentes aos parametros i) com representacéo de zonas (Z1, 22, Z3 e Z4).

Analisando as zonas representadas na Figura 78, pode aferir-se através da analise EDS, acerca
da presenca de elementos quimicos para a constituicdo da amostra.
Através da Tabela 38 é possivel observar a presenca quantitativa dos elementos, bem como a

média dos elementos nas zonas apresentadas.
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Tabela 38 - Elementos quimicos presentes na Z1, 72, Z3 e Z4 da amostra 6.

Zona z1 22 3 Z4

Em massa %

o 43,7 12,5 21,7 33,3

Zn 13,5 79,5 8,94 38,4

Mg 31,1 3,6 3,0 11,3
(]
2

s cl 8,0 3,1 19,3 6,1
£
2

w K 3,3 14 9,5 6,7

Na - - 4,1 3,8

S 0,3 - - 0,2

Si - - - 0,1

De notar que nas zonas Z1 o elemento mais presente é o Mg, na Z2 e Z4 0 Zn e na Z3 o Cl.
Além destes, estavam presentes outros elementos, nomeadamente o oxigénio, potassio e sodio. Os

elementos enxofre e silicio encontravam-se também presentes, mas sempre em quantidades inferiores

al%.

Parametros ii): arrefecimento controlado

De seguida apresenta-se uma imagem relativa & superficie dos parametros ii) efetuada sob

arrefecimento controlado (Figura 79).
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Figura 79 - Imagens do SEM correspondentes aos parametros ii) representacéo de zonas (Z1, Z2, Z3 e Z4).

Analisando as zonas representadas na Figura 79, 71, 72, 73 e 74, pode aferir-se através da
analise EDS acerca da presenca de elementos quimicos para a constituicdo da amostra.
Através da Tabela 39 é possivel observar a presenca quantitativa dos elementos, bem como a

média dos elementos nas zonas apresentadas.

Tabela 39 - Elementos quimicos presentes na Z1, Z2, Z3 e Z4 dos parametros ii).

Zona Z1 z2 Z3 4

Em massa %

o 37,5 6,6 12,1 18,6
Zn 19,3 66,4 8,9 37,1
Mg 17,9 33 2,0 2,9

7]

e

E cl 13,3 11,6 37,5 23,2

E

9

w K 9,5 9,7 38,5 15,2
Na 1,5 - 0,7 2,8
S 0,8 0,1 0,2 -
Si 0,2 2,3 - 0,2
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As zonas 71, 72 e 74, sao areas onde o elemento mais presente 0 Zn. Na zona Z3 0 K é o
elemento mais presente e tera resultado da presenca de eletrélito no produto final. Além deste estavam
presentes outros elementos.

No grafico que se segue (Figura 80) é possivel observar as zonas Z1 dos parametros em i) e ii).

40

% em massa

0 ]
y ool ooy
Mg Zn 0 cl K

Figura 80 - Grafico comparativo das zonas Z1 dos EDS referentes aos dois parametros.

Pela analise do grafico ¢ possivel observar uma forte presenca do elemento oxigénio,
comprovando a oxidacao da superficie da amostra, em i) maior que em ii). No entanto é também possivel
perceber que existe uma forte presenca dos elementos magnésio e zinco. As zonas apresentadas sao
relativas ao pod de magnésio, a presenca de zinco resulta de um polimento manual que nao garante o
corte transversal destes pos, tendo em conta que esta é uma estrutura tridimensional que esta revestida
em toda a superficie, cuja forma é irregular. Os elementos cloro e potassio sdo provenientes do banho.

No grafico que se segue (Figura 80) é possivel observas as zonas Z2 e Z4 dos parametros em i)

e ii). Estas zonas sdo correspondentes a presenca de zinco.
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Figura 82 - Grafico comparativo das zonas Z2 e Z4 dos EDS referentes aos dois parametros.

Pela analise do grafico e como mencionado, é possivel concluir que as zonas Z2 e Z4 tém como

elemento principal o zinco, este elemento é o mais abundante e é relativo a parte mais clara da amostra.
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Figura 81- Grafico comparativo das zonas Z3 dos EDS referentes aos dois parametros.
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Existe efetivamente um revestimento de zinco. A semelhanca da andlise anterior os restantes elementos
sa0 por oxidacdo da amostra (oxigénio) e presenca do banho (cloro e potassio).

O gréafico anterior, Figura 81, é correspondente a zona Z3 para os parametros i) e ii). Estas zonas
correspondem ao material existente entre os diversos pos de magnésio revestidos com zinco.

Os elementos mais abundantes nesta zona sdo o cloro e o potassio e apresentam quantidades
semelhantes. Tendo em conta as massas atomicas semelhantes do cloro (35,453 u) e do potassio
(89,098 u), sabemos que podera ter existido a formacao de cloreto de potassio entre os elementos do

banho presentes.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

O capitulo 5 aborda os resultados finais e conclusdes retiradas dos mesmos. Refere ainda possiveis

melhorias do processo e propostas de trabalho futuro.
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5.1 Conclusoes

O magnésio, atualmente, é um foco de interesse e investigacao na area biomédica. Ligas de
magneésio que possuam caracter biodegradavel, baixa toxicidade e degradacao controlada, mostram ser
uma mais-valia na substituicao de implantes atualmente utilizados. Varios estudos foram efetuados neste
sentido, no entanto ainda nao existe uma solucao ideal para o maior problema que este apresenta, a
rapida taxa de degradacao.

De forma a solucionar as dificuldades apresentadas, existem varios recursos no mercado, como
o desenvolvimento de materiais biocompativeis com a adicao de elementos de liga, tais como o calcio, o
zinco, o estroncio, entre outros. A semelhanca do magnésio, estes elementos devem possuir caracter
biocompativel e preferencialmente promover a reducdo da taxa de degradacao, outro método é a
utilizacdo de tecnologias de funcionalizacao da camada superficial da liga. Embora existam outras
solucdes, estas sdo as mais comumente utilizadas.

Apesar das inumeras tentativas efetuadas para aperfeicoar a liga de magnésio, nenhuma solucao
encontrada foi suficientemente competente. Desta forma, deu-se a necessidade de recorrer a um método
alternativo, que consiste no revestimento de cada po, e posteriormente verificar a sua eficacia.

No processo de eletrodeposicao, as amostras estudadas tiveram em conta parametros como a
voltagem e tempo de deposicao. Para este fim foram estudados diversos parametros, sendo que foi
atribuido maior destaque a oito solucdes: trés voltagens analisadas a trés tempos diferentes, todos elas
a mesma temperatura (ambiente). Os parametros utilizados no dispositivo Hot-pressing, para além de
terem que garantir a nao fundicao do material, teriam ainda que garantir a sinterizacdo do mesmo.

Por sua vez, o aumento da voltagem revela um aumento da intensidade da corrente e por
consequéncia uma maior libertacao de substratos de zinco. Desta forma, a maior parte da superficie
sera totalmente revestida, pelo mencionado, a voltagem escolhida foi: 12V. O tempo de deposicdo
determinou uma camada relativamente uniforme, sendo que quanto maior o tempo mais regular
demonstrava ser a espessura do filme, apesar das variacdes serem maiores por existirem partes da

superficie sem qualquer revestimento. Os melhores parametros de deposicao foram 12V 120s com 89%

da superficie dos pos (média) totalmente revestida.

Os parametros do Hot-pressing selecionados foram: a temperatura de: 350°C - de forma a nédo

fundir a estrutura; a pressao: 80 MPa - para garantir a compactacao total; e o tempo de estagio: 30 min.
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Apesar das dificuldades apresentadas no Hotpressing € de notar que o arrefecimento controlado

determina, visivelmente, uma maior integridade da amostra.

Pela analise EDS sabe-se que existe a necessidade de garantir uma melhor lavagem dos pés, de

forma a dissocia-los totalmente do banho.

Pelo exposto, sabemos que ocorre a eletrodeposicdo do zinco nos pos do magnésio. Através dos
resultados obtidos, é visivel a camada externa (de zinco) sob 0s pos de magnésio, sendo esta de tamanho
variavel, uniforme ou nao uniforme e com falhas de revestimento. Por fim é possivel afirmar que o
processo de eletrodeposicao apresenta resultados promissores na funcionalizacao de pos

de magnésio;
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5.2 Trabalhos Futuros

Como perspetiva de trabalhos futuros as propostas sugeridas seriam:

- Alteracao do método de lavagem dos pos de forma a conseguir dissocia-los totalmente do
banho;

- Adicao de um elemento de liga como o Calcio: elemento biocompativel que diminui o tamanho
de grao do magnésio;

- Melhoria do dispositivo de eletrodeposicéo para que seja possivel a remocao das ligacoes ao
anodo e catodo;

- Criacdo de um dispositivo apenas composto por vidro e grafite com a inclusao de um
mecanismo de agitacdo mais preciso (motor fixo);

- Testes de dissolucdo de forma a avaliar a influéncia do revestimento estudado na taxa de
dissolucao.;

- Caracterizacdo mecanica das amostras;

- Conseguir de forma controlada, normalizar os parametros de deposicdo para revestir pds com

0 tamanho de espessura desejada.
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ANEXO 1 — RESULTADOS OBTIDOS NAS MEDICOES DOS POS DE MAGNESIO E REVESTIMENTO DE ZINCO

Tabela 40 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 6V 30s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V30s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 | 14 | 15 16 17 18 19 20

7,44 |1 372 | 243 1,31 | 223 | 2,73 3,7 4,7 | 487 | 425 | 275 | 6,15 | 233|291 | 163 | 892 | 414 | 247 | 9,28 | 2,86

7,33 | 321 | 248 1,96 | 2,64 | 3,41 4 498 | 429 | 506 | 275 | 878 272 | 1,7 | 1,65 | 9.2 453 | 2,74 | 9,52 | 2,88

7,19 | 3,63 | 2,52 2,75 | 2,17 | 353 | 4,41 | 505|469 | 578 |285| 955 | 246|219 | 177 | 908 | 432 | 342 | 917 | 3,19

6,68 | 3,79 | 254 | 3,41 | 393 | 343 | 449 | 488|478 | 641 | 285 | 889 | 2,5 | 334|177 | 859 4,1 | 4,04 | 10,31 | 3,62

587 | 418 | 2,61 361 | 355 | 2,75 | 449 | 4,44 | 446 | 6,77 | 2,95 | 885 19 385|171 | 86 467 | 4,18 | 11,15 | 3,61

527 | 4,45 2,7 384 1309 | 1,43 | 444 | 551 | 439 | 694 | 351 | 938 | 148|377 | 173 | 855 53 | 247 | 1095 | 3,36

469 | 1,89 | 0,95 3,95 | 3,09 1,6 454 | 576 395 | 726 | 2,13 | 9,73 | 1,42 | 355 | 1,65 | 857 | 2,33 | 2,47 | 10,01 | 2,97

4,19 | 1,55 1,42 4,04 | 304 | 1,74 | 427 | 612 | 1,07 | 3,72 | 1,77 | 918 | 2,09 | 3,69 | 1,36 | 85 1,87 | 252 | 81 1,67

3,63 1,27 395 | 351 | 467 | 464 | 643 | 146 | 3,16 | 154 | 824 | 181 | 438|127 | 873 | 562 | 204 | 826 | 1,85
3 4,25 3,38 | 365 | 578 | 516 | 701 | 123 | 249 | 146 | 764 | 187 | 426 | 45 | 892 | 619 | 2,12 | 824 | 1,86
2,22 2,73 261 | 316 | 516 | 6,46 | 7,44 | 1,05 | 2.2 1,47 | 7.2 1,88 | 427 | 453 | 9,75 | 6,75 | 249 | 8§14 | 2,18
2,28 2,42 193 | 328 | 487 | 603 |6,76 | 1,45 | 232 | 161 | 7,26 | 1,89 | 418 | 472 | 10,18 | 7,51 | 222 | 791 | 231
2,44 283 312 39 | 565 | 551|159 | 281 | 166 | 7,56 | 2,08 | 418 | 532 7,58 | 204| 7,69 | 1,93

1,73 2,7 3,1 2,98 53 [ 414 | 1,19 | 397 | 2.2 7,8 1,83 | 4,32 | 596 751 | 1,78 | 7,12 | 4,76

1,61 2,54 | 2,65 | 7,41 5,25 1,42 | 466 | 259 | 835 | 2,12 | 407 | 583 729 | 193 | 7,34 | 4,81

224 | 056 | 7,76 | 499 155 | 544 | 276 | 85 | 611 | 3,71 | 5,41 7,12 | 2,27 | 8,15 4,5

0,55 | 8,37 | 4,66 1,33 | 56 26 | 837 | 564 4,99 7,12 1 239 | 874 | 3,88

0,83 9 4,04 1,51 6,2 |235| 789 | 57 4,53 7,12 | 2,39 | 872 | 4,07

096 | 9,26 | 4,04 152 | 614 | 229 | 7,22 | 56 3,83 7,6 8,75 | 477
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V30s

5 6 7 8 9 10 11 12 13 | 14 | 15 16 17 18 19 20
452 | 9,35 | 3,88 1,3 | 611 2,3 1,4 | 531 1,78 3,09 7,82 | 5,38
536 | 91 7,06 1,23 | 598 | 2,37 | 2,12 | 5,76 3,23 2,75 515 | 6,16
435 | 43 6,36 0,73 | 577 | 295 | 2,36 | 589 3,27 2,34 52 6,78
264 | 436 | 6,33 0,76 | 523 | 298| 25 | 205 2,14 2,53 5,65
1,3 | 427 6,4 093 | 46 | 266 | 251 | 335 1,81 2,65 5,66
1,34 | 438 | 7,32 377 | 2,37 | 2,65 | 3,08 1,2 3,05
1,45 | 48 58 4,18 | 2,3 3 2,8 1,4
1,72 | 4,61 6,14 525 | 1,83 | 3.2 1,86 1,9
1,97 | 4,41 6,37 5,77 19 | 2,88 | 1,51 2,1
1,96 4 3,8 6,76 | 248 | 334 | 15 2,14

3,25 512 | 2,64 | 3,17 | 1,63 2,04

2,63 506 | 194 | 353 | 1,52

1,97 5,55 3,67 | 2,02

3,41 53 3,69 1,1

3,43 4,89 3,88

3,4 522 4,03

3,57 6,06 4,44

4,12 6,81 4,65

4,64 6,73 51

5,25 5,25 5,05

5,81 8,24 5,23

5,56 7,97 5,28

5 8,24 5,22

4,59 8,37 4,88

4,13 8,49 4,42
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V30s
1 | 2 3 4 5 6 7 8 | 9 |10 |11 | 12 |13 |14 | 15| 16 | 17 | 18 | 19 | 20
96 0,86
2,83 1,15
3,04 0,84
2,68 1,34
1,92 2,07
3,55 1,65
3,58 1,47
3,92
Total | 59,79 | 26,42 | 34,1 | 47,05 |7572|144.42|210,78|78,73 | 52,75 | 273,02 | 72,81 | 258,12 | 92,81 | 58,37 | 87,17 | 107,59 | 125,08 | 45,98 | 196,93 | 82,1
Zeros| 30 | 48 27 37 | 17 | 33 8 34 | 43| 16 | 19| 50 | 23 | 14 | 32 | 43 50 | 13 | 30 28
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Tabela 41 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 6V30s.

Pos Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da Camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 51,56 14,48 28% 1,42 4,98 1,42
2 62,76 8,11 13% 0,47 3,30 1,13
3 51,45 17,66 34% 0,81 2,27 1,51
4 62,67 19,89 32% 0,89 2,94 1,73
5 52,31 36,92 71% 1,65 2,61 1,45
6 75,34 33,83 45% 2,33 4,95 1,44
7 56,33 46,83 83% 4,05 4,79 1,61
8 51,95 14,45 28% 1,64 5,62 1,23
9 69,31 20,94 30% 0,79 2,20 1,80
10 78,03 57,91 74% 4,02 5,25 2,26
11 56,5 37,76 67% 1,46 2,35 1,45
12 105,04 52,26 50% 2,56 5,06 1,50
13 62,96 44,06 70% 1,66 2,81 2,04
14 32,87 20,46 62% 1,95 3,65 1,50
15 70,24 37,25 53% 1,41 2,91 1,43
16 67,14 15,3 23% 1,96 8,97 1,20
17 83,85 27,84 33% 1,67 5,00 1,29
18 32,63 19,83 61% 1,48 2,55 1,44
19 71,39 34,88 49% 3,65 8,21 1,48
20 53 25,04 47% 1,61 3,61 1,28

Média 62,37 29,29 48% 1,87 4,20 1,51
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Tabela 42 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 6V 60s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V60s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 | 19| 20
515 | 6,43 4,06 10,14 | 1,35 | 1,33 | 2,64 | 2,69 509 | 097 | 444 351 |1 337|411 | 19 | 209|104 | 311 |373| 751
4,6 6,05 3,66 9,81 1,53 |1 2,36 | 299 | 3,56 4,51 | 0,48 | 4561 388 362|371 | 213 ] 27 | 113 ] 31 [402] 7,26
282 | 6,18 3,57 13,45 | 566 | 2,76 | 2,07 | 3,17 443 1096 | 505 366 | 383|315 | 159 | 371|172 | 354 |308]| 7,33
343 | 6,04 3,89 1422 | 566 | 3,14 | 191 | 3,02 467 | 141 | 548 361 | 343 1285|119 (329|232 | 37 |329| 2,63
481 | 578 4,28 1366 | 1,05 | 3,39 | 1,35 | 2,53 4,91 1,42 | 545 392 | 311 | 276 | 1,15 | 27 | 242 | 3,33 |3,38] 2,35
54 6,46 4,73 9,78 | 1,24 | 3,13 | 1,48 | 2,26 6 4,71 | 2,68 747 | 267 | 245 | 1,71 | 2,34 | 2,34 | 3,31 |3,92| 5,82
4,87 6,4 2,54 9,6 193 | 334 | 352 | 7,57 6,27 | 477 | 3,48 747 1252 | 571 | 1,31 | 293 | 438 | 371 |2,17] 6,56
4,71 | 475 2,03 9,77 | 2,19 | 535 | 373 | 7,53 2,79 | 632 | 364 768 | 313|524 | 221 | 363 | 49 | 243 |2,71| 121
3,65 | 429 2,52 9,62 | 154 | 453 | 357 | 7,26 189 | 585 | 336 828 | 157 | 508 | 306 | 34 | 475]328 |34 | 104
3,5 3,1 2,83 873 | 182 | 546 | 516 | 7,86 327 | 132 | 332 886 | 415 | 537 | 3,12 | 3,34 | 502 | 323 |476] 3,79
387 | 2,86 2,9 7,76 | 2,11 | 569 | 462 | 8,79 4 13 3,86 8,46 | 428 | 567 | 2,17 | 497 | 473 | 3,1 |459| 523
4,27 | 3,01 2,04 703 | 2,41 | 591 | 164 | 9,33 494 | 148 | 342 6,73 | 395 | 558 | 2,37 | 432 | 472 | 3,26 |476] 6,29
4,89 | 346 2,25 5,54 29 | 543 1169 | 9383 4,7 192 | 2,69 7,04 | 358 | 553 | 2,16 | 3,85 | 475 | 7,85 |468| 6,36
515 | 3,46 2,39 599 | 3,44 9,65 4,39 | 2,47 2 7,61 3,1 53 | 1,74 | 3,38 698 | 24| 513
4,6 3,86 3,23 555 | 3,23 1025 | 395 | 2,36 | 2,65 6,98 | 225|514 | 2,08 | 3,74 6,33 [2,63]| 461
4151 0,71 2,95 5 2,79 10,27 | 3,66 | 506 | 3,08 6,53 | 311 | 1,82 | 2,03 | 3,46 6,55 [2,62] 4,95
334 | 1,22 2,94 515 | 2,59 1006 | 3,37 | 402 | 287 7,32 1321 | 1,74 | 2,07 | 3,38 6,24 [221] 3,78
3,59 | 1,47 2,94 524 | 2,46 9,77 3,29 | 3,09 4 5,01 196 | 198 | 2,34 | 3,19 7,05 [4,15] 3,23
482 | 187 2,91 49 2,28 9,49 3,19 2,3 3,44 4,88 18 | 228 | 2,77 | 3,16 7,96 7,5
438 | 2,41 2,29 7,27 | 2,39 9,74 3,17 2,3 2,72 404 1188 | 3,12 | 2,69 | 411 8,73 7,35
2,5 3,18 2,6 8,32 | 2,54 9,52 3,88 2,5 2,74 303 | 181 | 39 | 2,75 4 9,95 7,28
2,4 3,35 3,55 9,04 2,1 9,37 426 | 2,36 | 3,36 2,61 21 | 388 | 28 | 304 9,56 6,84
2,49 3,2 3,04 9,43 | 1,63 9,11 422 | 2,36 | 3,57 294 | 2,86 3,77 3 8,85 1,57
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V60s
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19| 20
2,52 3,2 2,57 9,15 | 1,85 8,7 434 | 225 | 3,36 3,54 | 3,28 2,45 | 2,73 8,87 1,77
2,27 | 3,48 2,44 9,42 | 1,87 8,11 485 | 509 | 3,55 3,57 | 3,21 3,19 7,43 1,48
199 | 362 2,14 9,4 2,11 559 | 409 | 381 7,39 | 2,45 2,68 3,03
2,16 | 3,89 2 8,2 1,99 55 | 427 | 446 545 | 2,15 3,13 3,75
1,85 | 4,17 2 6,87 18 509 | 1,33 | 2,55 361 | 231 3,65 514
1,72 | 409 2 572 | 2,18 338 | 154 | 198 3,63 | 1,82 4,24 578
2,69 | 4,04 1,99 533 | 2,61 346 | 166 | 1,35 3,62 1,8 4,38 5,62
3,1 4,04 1,62 525 | 2,37 4,7 4,78 | 164 497 | 147 1,47 4,85
301 | 404 1,72 557 | 2,32 4,39 | 466 497 | 1,89 15 4,15
2,6 3,87 1,81 6,17 | 2,74 3,95 | 455 497 | 1,08 3,37
2,84 | 3,87 2,47 6,36 3,66 | 4,44 426 | 0,84 3,22
351 | 373 2,84 7,26 3,37 | 2,65 317 | 173 3,66
371 | 485 3,24 5,05 3,29 | 2,16 2,75 3,58
3,8 5,99 3,24 5 3,19 2,58 3,07
4,17 | 692 2,41 5,34 3,17 3,57 2,87
3,29 | 7,06 3,33 5,67 3,88 3,79 3,57
3,57 | 465 4,31 544 4,26 4,25 3,39
3,55 | 3,69 4,47 5,56 4,22 4,6 3,75
3,24 | 636 4,25 4,69 4,34 3,27 3,72
2,53 6,9 3,64 4,09 4,85 2,46 3,18
2,53 56 3,9 4,97 5,59 2,62 2,59
231 | 421 3,83 5,07 5,56 3,47 2,46
2,55 | 3,58 4,09 516 5,09 3,03
3,58 4 3,7 3,38 2,93
3,56 3,92 3,35 3,46 2,6
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V60s

4,03

3,63

4,11

10

11

12
2,23

13

14

15

16

17

18

19

20

4,11

4,27

2,52

4,47

3,03

2,39

4,13

3,57

2,58

4,31

4,12

2,16

2,17

523

7,37

8,21

7,47

6,12

4,62

3,67

3,06

3,34

4,26

Total

158,9

219,64

144,37

346,42

78,68

51,82

36,37

189,44

284,56

105,2

104,61

237,94

91,32

86,37

53,56

104,7

44,28

216,2

62,5

118,87

Zeros

42

30

45

48

26

36

42

25

41

31

18

32

21

39

30

11

40

26
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Tabela 43 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 6V60s.

Pads Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da Camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 103,03 53,9 52% 2,17 3,45 2,16
2 96,78 58,89 61% 2,65 4,14 1,65
3 101,72 53,82 53% 1,55 3,01 1,50
4 108,58 57,98 53% 3,57 7,07 1,30
5 34,24 31,98 93% 2,38 2,38 1,36
6 50,62 12,69 25% 1,33 3,99 1,57
7 48,95 17,16 35% 0,74 2,80 1,66
8 78,48 23,96 31% 2,83 7,58 1,37
9 87,41 58,95 67% 3,13 4,31 2,28
10 86,03 35,49 41% 1,37 2,92 3,61
11 77,71 38,32 49% 1,69 3,37 1,62
12 85,3 63,29 74% 3,40 4,58 1,77
13 75,6 36,84 49% 1,36 2,61 1,56
14 53,97 23,21 43% 2,01 3,93 1,34
15 31,05 26,81 86% 1,85 2,23 1,73
16 86,21 38,56 45% 1,47 3,27 1,71
17 51,21 16,17 32% 1,03 3,41 1,46
18 70,01 53,5 76% 3,86 4,80 1,74
19 69,48 26,98 39% 1,35 3,47 1,75
20 46,66 20,43 44% 2,33 4,75 1,55

Média 72,15 37,45 52% 2,10 3,90 1,73

121




Tabela 44 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 6V 120s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
329 | 486 | 9,28 1,46 | 2,07 | 1,63 | 1,56 | 2,03 1,72 | 0,97 538 | 327 | 458 | 297 | 135 | 3,62 | 3,11 6,49 2,91 2,52
3,03 | 321 | 584 1,22 1,5 | 163 | 1,35 | 1,94 1,86 | 0,48 | 3,18 | 263 | 506 | 276 | 153 | 39 | 2,57 3,97 4,02 | 3,19
3,15 | 427 | 864 | 526 | 212|183 | 132 | 2,53 204 | 09 | 385 | 286 | 513|266 | 1,78 | 434 | 2,44 | 3,57 4,61 3,92
341 | 457 | 885 | 416 | 246 | 1,17 | 1,07 | 2,46 1,93 1,41 424 | 283|497 | 346 | 217 | 426 | 2,05 3,3 4,39 1,68
327 | 345 | 598 | 2,76 | 252 | 132|133 | 24 4,6 1,42 | 491 | 292 | 46 | 273 | 1,77 | 437 | 1,84 | 3,69 | 4,02 1,21
3,35 | 2,51 | 6,41 228 | 245|179 | 1,37 | 284 | 469 | 471 7,11 | 323 | 459 | 267 | 1,49 | 443 | 1,72 2,87 2,25 1,44
297 | 275 | 4,48 | 2,19 | 233|229 | 229 | 3,32 | 494 | 477 | 821 | 3,42 | 4,55 3 1,42 | 421 | 1,67 3,12 2,16 1,6
2,71 | 398 | 4,23 2,1 204 | 193 | 181 | 3,47 | 4,69 6,32 | 951 355|394 262 | 173 | 385 | 1,34 | 3,53 2,82 | 6,26
258 | 371 | 369 | 516 | 1,63 | 152 | 157 | 3,15 3,32 585 | 10,46 | 3,49 | 3,38 | 2,51 | 194 | 367 | 2,32 3,49 | 3,05 | 544
329 | 369 | 326 | 524 | 1,14 | 1,37 | 219 | 29 | 3,23 1,32 | 9,72 | 3,02 | 364 | 218 | 272 3,42 | 2,37 3,73 2,62 | 485
303 | 3,74 | 33 525 | 106 | 23 | 225 | 258 | 2,84 1,3 762 | 294 | 345 | 2,47 | 4,01 3,2 1,86 | 4,24 1,98 | 523
315 | 3,34 | 3,49 | 543 | 084 | 2,18 | 207 | 234 | 2,06 1,48 | 699 | 349|372 | 26 | 442 | 265 | 1,47 4,46 1,97 | 4,39
3,41 34 | 364 | 575 | 193 | 203|206 | 248 1,81 1,92 6,5 | 368 | 358|245 | 515 | 29 1,35 | 4,58 294 | 3,58
3,27 | 2,87 | 3,61 6,05 | 1,76 | 1,98 | 4,26 | 2,58 | 545 2,47 6,35 | 352 | 37 | 1,87 | 407 | 387 | 1,74 | 458 | 3,26 | 3,29
335 |29 | 3,33 | 598 | 1,58 | 194 | 3,79 | 2,52 | 497 236 | 601 415 | 32 234 | 335 | 422 | 1,89 | 3,82 3,02 3,73
297 | 333 | 311 361 | 1,46 | 1,88 4 2,1 5,32 506 | 6,17 | 444 |29 | 325 | 163 | 402 | 1,89 | 285 2,05 3,4
2,71 | 388 | 3,72 | 357 | 1,41 | 199 | 2,71 | 1,88 | 3,89 | 4,02 6,17 | 457 | 3,46 | 364 | 195 | 3,65 | 1,97 2,94 1,41 5,24
258 | 1,72 | 258 | 299 | 1,48 | 187 | 2,63 | 1,53 3,02 3,09 579 | 3,11 | 371 | 412 | 2,69 | 356 | 2,49 | 2,32 2,43 | 5,92
593 | 1,39 | 2,52 225 | 1,49 | 2,1 | 235 | 2,12 2,84 2,3 93 | 262 |39 | 429 | 206 | 3,21 | 2,92 1,92 1,24 | 6,97
5,01 2,41 234 | 1,18 | 22 | 09 | 236 | 294 2,3 895 | 269 | 446 | 393 | 195 | 2,79 | 2,64 1,74 1,59 | 8,44
4,05 2,56 | 2,71 | 1,18 0,77 | 2,21 1,29 2,5 9,04 | 2,77 | 395 | 3,76 | 2,07 | 2,16 | 2,22 2,13 1,54 | 9,37
2,74 256 | 2,71 | 1,54 09 | 2,42 1,17 2,36 | 7,82 3 3,46 1,54 | 233 | 209 | 2,78 1,82 | 3,28
2,95 195 | 3,63 3,5 2,81 1,22 2,36 | 693 | 405 | 3,39 199 | 233 | 185 | 3,35 2,17 | 3,18

122




Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s

1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
3,52 2,53 | 3,29 | 3,27 3,17 1,19 2,25 | 589 | 534 | 441 2,12 | 205 | 1,85 | 3,07 2,78 3,4
4,01 288 | 3,95 | 2,16 3,12 0,9 509 | 12,44 6 516 2,56 | 2,04 | 2,44 | 565 2,58 | 4,16
4,27 3,19 | 3,92 1,9 3,24 1,1 4,09 | 11,08 | 582 | 4,84 3,33 | 2,73 | 1,89 5,09 2,66 | 2,06
4,11 4,08 | 454 | 181 3,65 1,25 | 4,27 | 11,49 | 1,02 | 4,12 39 | 381 | 1,45 512 3,24
3,92 4,27 | 4,72 2 3,6 2,55 1,33 | 10,15 | 0,79 | 4,32 383 | 368 | 1,26 | 424 | 4,41
3,55 4,48 | 4,71 | 1,83 3,42 2,66 1,54 | 10,32 | 1,47 | 5,74 3,67 | 2,58 1,3 3,22 5,32
3,39 4,98 7,5 1,81 3,45 2,73 166 | 11,82 | 3,62 | 6,15 3,19 2,19 | 2,37 8,12
3,18 4,99 7,7 1,97 334 | 2,35 | 478 | 12,24 | 497 | 5,45 2,71 2,94 2,6 8,18
3,28 516 | 481 | 2,16 3,35 1,81 466 | 921 | 497 | 559 1,49 3,31 2,47 8,85
3,38 5,29 2,38 344 | 465 | 455 | 12,18 | 497 | 52 1,44 3,22 6,3
3,36 511 2,24 386 | 503 | 444 | 1463 | 426 | 4,05 1,71 2,36 | 4,71
3,14 5,05 1,5 4,27 4,82 265 | 1521 | 3,17 | 3,5 2,39 1,64 | 411
3,15 3,9 2,44 4,54 | 4,59 2,16 147 | 2,75 | 3,38 31 2,48 | 4,49
1,88 4,3 2,52 4,51 4,69 13,64 | 2,58 | 4,06 4,61 2,3 5,46
2,11 2,74 3,21 3,98 | 2,92 13,17 | 3,57 7,26 31 4,04
2,22 1,92 3,58 3,61 3,07 13,22 | 3,79 6,71 294 | 2,77
2,42 3,95 3,37 2,89 12,49 | 4,25 7,98 3,44 | 3,39

2,4 3,83 3,19 3,1 11,34 | 46 9,01 3,55 | 375
2,61 3,27 1,25 12,8 | 3,27 9,9 3,37 3,72

2,8 3,19 1,34 2,46 10,42 3,81 3,18
2,25 2,16 2,62 10,49 3,81 2,59
1,83 2,23 3,47 10,04 3,03 | 2,46
2,27 2,52 3,03 8,79 2,3
2,92 1,93 2,93 1,78 2,48

3,3 1,54 2,6 1,72 2,32
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s
1 6 7 8 10 11 12 | 13 | 14 15 16 17 18 19 20

3,01 1,69 2,23 2,34
3,1 1,85 2,52 2,37
2,97 1,92 3,03 2,31
3,42 2,47 3,57 2,19
3,52 3,48 2,07
3,72 391 1,73
3,94 2,64 1,31
2,53 2,09 1,72
2,66 1,53 1,69
0,66 2,06 1,97
0,72 2,23 2,05
0,62 2,79 1,92
1,05 3,3 1,88
1,81 3,92 1,7
2,23 4,64 1,66
2,37 4,25 0,92
2,47 3,97 3,11
2,66 3,59 2,57
2,86 3,57 2,44
3,22 2,1 2,05

1,69 1,84

2,12 1,72

3,63 1,67

3,44 1,34

4,45 2,32
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s

6 7 8 9 10 11 12 | 13 | 14 15

16

17
2,37

18

19

20

1,86

1,47

1,35

1,74

1,89

1,89

1,97

2,49

2,92

2,64

2,22

2,09

1,85

1,85

2,44

1,89

1,45

1,26

1,3

2,19

2,94

3,31

3,22

2,36
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s

6 7 8 9 10 11

12

13

14

15

16

17
1,64

18

19

20

2,48

2,3

3,1

2,94

3,44

3,55

3,37

3,81

3,81

3,03

2,3

2,48

2,32

2,34

2,37

2,31

2,19

2,07

1,73

1,31

1,72

1,69

1,97

2,05
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

6V120s

1 2 3 4 5 | 6 | 7 8 9 10 | 11 |12 |13 |14 | 15 |16 | 17 | 18 | 19 | 20

1,92

1,88

1,7

1,66

0,92
Total | 201,01 | 63,63 | 164,31 | 129,24 | 85,23 | 36,95 | 44,55 | 212,31 | 126,73 | 187,59 | 388,23 | 96,69 | 157,4 | 62,28 | 178,41 | 97,85 | 284,84 | 145,18 | 106,41 | 107,75
Zeros 16 9 24 21 | 13| 2 | 29 7 15 15 12 | 39 | 6 | 14 | 23 | 46 | 21 0 36 24
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Tabela 45 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 6V120s.

Pads Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da Camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 83,49 68,28 82% 2,39 2,96 1,40
2 31,58 20,21 64% 2,27 3,35 1,67
3 79,56 49,52 62% 2,61 4,21 2,02
4 61,24 36,66 60% 2,44 4,04 1,96
5 64,6 47,45 73% 1,58 2,08 1,94
6 19,62 17,6 90% 1,68 1,85 1,82
7 53,1 24,62 46% 0,87 2,03 1,33
8 87,71 79,66 91% 2,65 2,91 1,82
9 56,86 42,35 74% 2,19 2,95 1,64
10 90,82 69,19 76% 2,98 2,92 1,54
11 179,94 131,42 73% 7,19 9,24 2,74
12 76,5 30,87 40% 1,42 3,38 1,29
13 42,29 32,9 78% 3,66 4,25 1,55
14 41,23 22,05 53% 1,78 2,97 1,41
15 82,99 55,08 66% 2,51 3,72 1,54
16 83,35 30,36 36% 1,30 3,37 1,46
17 99,39 69,6 70% 1,91 2,23 1,92
18 37,64 37,64 100% 3,72 3,65 2,69
19 73,57 32,89 45% 1,56 3,33 2,46
20 68,93 34,77 50% 2,16 4,14 1,60

Média 70,72 46,66 67% 2,44 3,48 1,79
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Tabela 46 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 9V 30s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V30s
1 | 2 3 4 5 | 6 7 8 9 |10 | 11 | 12 | 13 | 14 | 15 |16 | 17 | 18 | 19 | 20
334 [ 528 | 916 | 3,31 | 294|182 | 88 | 38 |355|516| 1,76 | 563 | 3,85 | 342 | 7,97 | 203 | 452 | 356 | 251 | 321
343 | 462 | 865 | 3,66 | 2,01 [305| 969 | 212 | 323|482 | 1,77 | 51 | 374 | 235 | 316 | 203 | 536 | 396 | 1,99 | 2,08
295|433 | 816 | 53 | 216|358 | 11,14 | 1,82 | 2,87 | 1,98 | 1,88 | 487 | 237 | 3,48 | 2,75 | 2,03 | 624 | 415 | 1,77 | 1,76
2,15 | 455 | 805 | 5 |301|389|1238 | 355 |224|254| 22 | 487 | 252 | 379 | 2,34 | 567 | 656 | 487 | 2,08 | 228
1,92 | 409 | 857 | 3,86 | 396|437 |1294| 5 |186|249 | 232 | 487 | 306 | 345 | 1,94 | 474 | 695 | 509 | 1,64 | 323
2,16 | 4,41 | 895 | 33 | 59 | 457 | 1384 | 644 | 204|333 | 244 | 487 | 306 | 283 | 286 |433| 7,75 | 531 | 1,34 | 2,77
297 | 447 | 922 | 364 | 739 | 47 | 1357 | 6,68 | 288|192 | 23 | 453 | 295 | 2,37 | 303 |383| 785 | 586 | 054 | 2,54
342 | 462 | 881 | 446 | 818|064 | 1221 | 573 | 252|157 | 236 | 422 | 2,63 | 1,86 | 3,41 | 368 | 7,52 6 | 056 | 254
413 | 415 | 6,72 | 4,44 | 886 | 1,27 | 10,75 | 566 | 265|279 | 33 | 475 | 3,68 | 337 | 288 | 406 | 69 | 4,02 | 084 | 233
259 | 3,14 | 553 | 3,27 | 913|333 | 923 | 446 | 063 | 1,03 | 332 | 646 | 438 | 2,74 | 359 | 593 | 588 | 3,57 | 2,13 | 2,09
204|312 | 55 | 396 | 967|215 | 7,79 | 345 | 1,44 | 1,28 | 418 | 563 | 436 | 2,38 | 349 | 721 | 508 | 3,04 | 1,98 | 1,87
1,73 | 424 | 578 | 529 | 957 | 1,06 | 218 | 3,02 1,14 | 418 | 51 | 441 | 222 | 426 | 7,81 | 435 | 2,34 | 2,41 | 2,21
1,84 | 407 | 605 | 61 |945| 154 | 1,55 | 3,34 079 | 459 | 487 | 391 | 1,94 | 413 | 232 | 39 | 273 | 235 | 281
1,66 | 4,16 | 566 | 631 | 887|245 | 032 | 331 101 | 472 | 487 | 214 | 1,87 | 384 | 1,79 | 382 | 2,7 | 207 | 139
219 | 2 | 54 | 508 | 828|333 | 1,08 | 414 265 | 472 | 487 | 217 | 215 | 436 | 1,13 | 3,76 | 3,02 | 1,46 | 14,01
268 | 2 | 535|379 | 75 | 426 | 1,63 | 3,39 266 | 384 | 487 | 1,89 | 219 | 554 | 1,02 | 452 | 376 | 1,34 | 13,53
1,97 | 091 | 475 | 351 | 641|517 | 1,93 | 412 225 | 343 | 453 | 1,79 | 1,52 | 588 | 1,02 | 536 | 35 | 209 | 1342
152|036 | 472 | 287 | 28 | 476 | 25 | 47 535 | 422 | 204 | 2 | 646 | 1,3 | 624 | 352 | 252 | 138
155 | 1,13 | 463 | 3,19 | 236 277 | 1,82 681 | 475 | 2,45 | 1,7 | 7,35 | 1,33 | 656 | 3,19 | 3,21 | 13,55
127 | 1 | 477 | 401 | 25 228 | 2,01 691 | 6,46 | 3,15 | 1,92 | 811 | 098 | 695 | 26 | 1,12 | 14,29
1,41 | 1,85 | 435 | 469 | 51 249 | 2,11 666 | 1,94 | 22 | 303 | 854 | 129 | 7,75 | 3,04 | 1,32 | 15,08
1,13 | 24 | 495 | 533 | 493 3,02 | 2,76 10,15 | 2,02 | 1,58 | 3,04 | 854 785 | 2,8 | 1,79 | 14,91
39 | 278 | 595 | 561 | 462 2,95 | 2,65 498 | 416 | 2,82 | 238 | 841 7,52 | 2,25 | 2,09 | 14,51
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V30s
1 2 3 4 5 6 7 8 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
2,79 |1 2,78 | 6,18 | 522 | 3,92 2,01 4,68 4 4,21 2,47 8,39 6,96 1,86 | 1,48 | 14,41
205|382 658 | 2,86 | 3,33 1,36 4,42 4,35 | 4,44 | 2,57 8,79 5,88 1,59 | 2,11 | 13,67
198 | 1,84 | 7,3 3 2,1 2,3 504 | 386 | 464 | 2,38 7,89 5,08 1,61 | 2,24 | 12,65
1,99 | 1,57 | 766 | 3,27 | 1,89 2,57 6 4,04 | 3,78 29 7,73 4,35 1,29 2,3 | 10,58
2,27 9,28 | 2,72 | 2,03 29 6,62 3,74 | 4,22 2,9 6,84 3,96 1,68 10,52
1,12 9,55 | 3,08 | 1,87 3,16 2,48 | 3,72 3,89 | 2,67 6,83 3,82 1,45 10,52
2,83 9,61 4,05 | 2,21 2,53 2,64 | 7,62 2,37 1,98 6,1 3,76 1,72 10,52
10,51 | 3,73 | 1,82 1,89 194 | 713 | 2,33 | 6,55 58 1,22 2,25 10,62
10,79 | 1,27 | 1,54 1,48 7 4,52 5,6 5,79 1,54 | 2,47 11,11
1,21 1,42 | 1,21 1,16 6,44 5 3,7 5,88 183 | 2,69 11,57
1,56 1,41 | 1,34 1,55 6,46 5 4,67 5,53 1,6 2,39 12,06
1,69 1,02 | 1,67 1,58 6,28 | 4,18 5,57 6,63 2,59 12,13
2,58 1,63 | 2,02 6,12 4,89 2,6 52 7,33 3,29 11,96
2,82 | 454 | 2,45 6,45 571 2,25 | 454 | 7,29 2,7 12,11
294 | 3,96 6,87 521 186 | 3,58 | 6,79 2,09 12,04
294 | 4,05 7,06 4,96 1,63 | 269 | 633 1,62 5,63
2,91 7,07 4,3 1,6 2,2 6,33 2,03 6,06
3,17 7,07 4,31 2,64 1,94 | 6,37 2,03 7,06
3,23 7,07 4,57 2,52 1,49 | 6,57 2,03 8,71
3,66 6,97 5,54 2,64 | 6,73 10,05
3,49 6,98 5,53 4,29 | 6,59 10,28
3,1 7,44 5,04 6,24 | 7,01 10,95
3 7,38 3,57 7,09 7,01 10,95
2,79 7,31 3,52 7,35 7,01 11,81
2,59 7,5 6,83 12,55
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V30s

3 6 7 8 9 |10 | 11 12 13 14 15 | 16 | 17 18 | 19 | 20
2,59 7,28 6,55 12,98
2,63 7,38 6,37 11,74
2,97 6,9 6,08 9,01
4,65 5,19 5,69 1,52
4,75 3,98 1,22
4,46 3,49 1,13
3,53 3,44 1,2

3 2,99 1,6
2,11 2,6 0,62
2,28 0,61
2,29 0,85
3,35 1,34
3,92 1,86
4,47 1,8
5,02
5,14
5,54
5,75
5,75

55
5,53
5,58
6,76
7,85
7,53
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V30s

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

7,66

7,53

6,05

6,11

6,77

8,31

8,75

9,03

8,81

8,61

8,03

8,05

8,03

Total

69,04

83,69

485,51

147,21

165

55,94

147,04

245,17

2591

39,41

127,99

230,25

130,83

151,21

307,92

65,53

179,31

124,26

49,28

490,72

Zeros

32

44

43

24

31

48

16

41

14

40

37

30

41

57

54

22

31

45

34
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Tabela 47 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 9V30s.

Pos Perimetro (um) | Distancia Coberta (um) Percentagem Média da camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 78,46 41,8 53% 111 2,30 1,63
2 83,78 27,77 33% 1,18 3,10 1,28
3 104,42 92,74 89% 5,35 5,65 1,34
4 94,66 49,4 52% 1,80 3,77 1,51
5 83,11 48,62 59% 2,70 4,46 1,38
6 61,83 25,88 42% 1,17 3,11 1,25
7 82,87 26,88 32% 2,07 6,39 1,22
8 91,38 60,78 67% 3,36 4,30 1,82
9 72,76 12,45 17% 0,50 2,36 1,34
10 33,14 19,21 58% 1,27 2,32 1,35
11 86,51 37,15 43% 1,78 4,13 15
12 80,26 42,4 53% 2,74 4,90 1,8
13 84,37 53,84 64% 1,82 3,12 1,36
14 103,7 51,63 50% 1,72 3,22 1,49
15 141,52 62,82 44% 2,82 5,92 1,83
16 82,18 22,37 27% 0,87 3,12 1,57
17 56,35 23,99 43% 3,20 5,27 1,65
18 102,08 69,27 68% 1,70 2,96 15
19 87,96 34,47 39% 0,68 1,83 1,39
20 128,25 92,89 72% 5,11 7,91 1,8

Média 86,98 44,818 50% 2,15 4,01 1,50
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Tabela 48 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 9V 60s.

Variacoes da camada (sé partes que apresentem cobertura) (um)

9V60s
1 2 3 4 5 6 7 | 8|9 | 10 | 11 12 | 13 | 14 | 15 16 | 17 18 | 19 | 20
643 | 216 | 2,46 | 7,15 | 1,03 | 252 | 7,03 |1,38[024| 348 | 357 | 319 |209| 5 158 | 096 | 785 | 38 | 162 | 1,82
606 | 301 | 1,88 | 7,71 | 1,34 | 1,93 | 6,65 |1,48(024| 1,85 | 3,69 | 3,84 | 215 | 446 | 2,48 | 1,02 | 665 | 377 | 1,71 | 2,47
654 | 307 | 237 | 49 | 163 | 219 | 656 |1,44|1,34| 1,25 | 402 | 397 | 224 | 429 | 1,78 | 1,01 | 294 | 3,62 | 1,93 | 364
681 | 263 | 274 | 416 | 1,35 | 1,87 | 6,64 |1,39] 2,9 | 1,08 | 401 | 342 |215| 383 | 161 | 1,14 | 238 | 38 | 23 | 454
689 | 226 | 2,64 | 515 | 1,48 | 192 | 6,99 [122]2,16| 1,03 | 515 | 336 | 1,98 | 555 | 229 | 1,37 | 2,45 | 398 | 2,66 | 548
772 | 224 | 279 | 49 | 19 | 1,81 | 596 |1,42|1,19| 1,54 | 553 | 7,58 | 1,63 | 7,27 | 2,55 | 1,85 | 225 | 3,88 | 2,78 | 591
651 | 191 | 248 | 461 | 244 | 154 | 55 |228| 1 | 1,87 | 593 | 881 | 161 | 817 | 26 | 245 | 1,81 | 3,59 | 3,06 | 7,29
679 | 1,75 | 1,81 | 423 | 268 | 1,66 | 4,99 |2,553]084| 541 6 | 846 | 1,54 | 894 | 364 | 273 | 1,84 | 312 | 343 | 815
803 | 1,85 | 153 | 3,69 | 336 | 1,08 | 515 | 1 |128] 463 | 6 | 228 |132| 942 | 479 | 2,85 | 1,43 | 248 | 4,12 | 9,24
75 | 218 | 2,35 | 265 | 394 | 073 | 577 [1,34]2,19| 393 | 6,04 | 264 | 1,24 | 955 | 533 | 278 | 1,79 | 2,19 | 579 | 7,28
75 | 241 | 21 | 217 | 395 | 09 | 571 |075[181| 374 | 646 | 3 |126| 992 | 578 | 231 | 222 | 441 | 7,15 | 6,28
729 | 265 | 1,84 | 219 | 36 | 061 | 54 [1,18] 1,6 | 396 | 7,02 | 295 | 1,44 | 929 | 577 | 2,02 | 2,44 | 388 | 7,05 | 5,02
637 | 282 | 1,88 | 268 | 388 | 444 | 2558 |1,07|1,03| 433 | 7,49 | 271 | 1,43 | 925 | 526 | 1,75 | 235 | 3,72 | 6,56 | 4,86
6,12 | 326 | 1,95 | 324 | 394 | 43 | 25 [142|069| 446 | 7,83 | 257 | 1,15 | 6,88 | 467 | 165 | 1,77 | 3,48 | 549 | 4,08
612 | 347 | 167 | 385 | 377 | 481 | 1,56 |2,32]038| 4,11 | 7,76 | 257 | 1,03 | 635 | 3,84 | 157 | 161 | 3,16 | 534 | 2,94
758 | 2,65 | 2,93 | 454 | 332 | 558 | 1,15 | 25|05 | 391 | 557 | 257 | 1,06 | 65 | 2,86 | 1,56 | 1,61 | 3,37 | 541 | 2,56
69 | 217 | 446 | 47 | 201 | 633 | 1,97 | 25 |1,12| 349 | 45 | 261 | 096 | 584 | 277 | 167 | 19 | 447 | 7,56 | 3,38
594 | 526 | 557 | 431 | 1,63 | 539 | 3,38 |2,61[1,26| 296 | 3553 | 2,83 | 1,04 | 591 | 3,12 | 169 | 411 | 447 | 7,36 | 4,07
519 | 49 | 57 | 37 | 1,82 | 446 | 339 |32 |1,16] 2,7 | 277 | 2585 | 1,01 | 632 | 2,82 | 162 | 528 | 3,77 | 693 | 4,19
456 | 6,63 | 535 | 3,27 | 1,51 | 365 | 372 |343(097| 1,93 | 214 | 299 | 1,04 | 706 | 207 | 058 | 59 | 618 | 7,08 | 4,03
441 | 826 | 529 | 31 | 246 | 1,72 | 326 |371(1,32| 1,88 | 2,05 | 328 [ 094 | 74 | 122 | 076 | 601 | 619 | 78 | 4,03
441 | 92 | 397 | 306 | 254 | 2,83 | 258 |358(1,48| 2,12 | 2,14 | 39 | 076 | 7,41 | 1,03 | 1,07 | 625 | 632 | 7,45 | 475
419 | 9,73 | 488 | 337 | 285 | 351 | 2,05 |3,16|1,42| 1,53 | 258 | 333 [ 067 | 7,41 | 143 | 12 | 661 | 512 | 7,24 | 437
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Variacoes da camada (sé partes que apresentem cobertura) (um)

9V60s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
394 | 9,26 4,2 3,37 2,42 323 | 2,25 |131|1,46| 1,31 2,92 2,16 1 7,24 1,11 1,33 | 383 | 474 | 6,76 | 4,53
3,78 7,8 4,77 6,12 1,99 282 | 3,03 |309|131| 1,23 | 3,55 191 | 0,46 | 6,67 1,82 1,44 | 2,81 4,16 7,44 | 3091
3,97 7,57 4,7 7,51 1,28 | 2,45 | 2,57 |3,17(131| 2,17 3,29 1,84 | 0,73 | 436 | 4,55 1,5 2,85 1,95 7,86 | 3,34
4,04 | 7,51 4,34 | 853 1,13 1,89 | 383 (288|126| 2,1 5,21 1,69 | 093 | 3,57 3,57 1,61 | 10,11 | 2,81 7,73 | 3,39
4,25 7,02 | 4,13 | 8,96 1,25 14 4,76 2,96 3,31 2 7,41 201 | 1,07 | 3,43 | 2,85 191 | 10,32 | 4,19 7,91 5,62
4,35 6,87 3,57 9,16 1,73 1,07 | 4,49 |2,71|524| 2,55 8,5 235 | 1,14 | 3,35 | 2,23 | 2,03 553 | 348 | 6,28 | 6,25
4,74 | 3,78 | 3,51 9,23 1,36 1,19 | 381 (2,19|1,73| 2,54 | 8,19 1,92 1,1 3,92 2,14 2 5,01 3,73 579 | 7,34
468 | 3,54 | 361 8,97 3,44 1,49 | 345 | 18 |166| 2,15 | 7,49 | 837 1,7 | 483 | 2,76 1,78 | 4,38 509 | 658 | 7,38
55 1,97 289 | 946 | 438 | 562 | 3,14 |1,38 143 | 643 | 926 | 193 | 523 | 3,54 1,74 | 3,99 5,22 7,18 | 7,66
6,79 263 | 2,18 6,1 3,62 6,27 | 352 |1,16 1,29 525 | 10,62 | 1,89 | 548 | 2,33 1,74 | 3,29 5,02 7,22
6,64 | 292 | 2,28 6,3 2,48 | 5,01 1,45 0,84 | 45 | 1088 | 1,3 529 | 2,09 | 3,57 2,85 | 2,89 7,15
6,24 | 3,06 | 3,55 | 6,04 | 2,52 3,46 1,94 086 | 4,14 | 9,98 1,3 | 431 2,46 | 2,48 3 2,01 7,51
6,3 2,31 3,69 | 617 1,64 1,68 2,07 1,41 3,6 999 | 1,31 | 403 | 3,58 | 2,36 | 4,05 8,63
1,21 6,46 | 2,41 2,02 2,39 1,22 344 | 636 | 1,04 | 3,23 2,1 4,3 8,47
1,53 6,08 | 2,47 2,12 1,34 | 624 | 7,62 | 0,79 | 4,54 1,89 4,3 7,77
2,22 6,37 2,49 1,51 0,82 6,95 | 9,33 | 0,58 | 5,77 1,79 | 4,31 6,31
2,76 6,32 2,14 1,36 1,44 | 7,42 4,53 | 0,85 | 6,52 1,59 | 3,23 6,77
3,69 6,76 | 3,41 1,32 1,74 | 884 | 562 | 1,03 | 7,39 1,41 1,29 6,56
4,25 8,2 3,88 1,39 1,5 8,91 6,3 1,38 | 8,12 1,28 1,29 5,62
4,87 10,57 | 3,44 2,29 1,12 8,02 6,35 | 1,94 | 7,4 1,24 1,51 4,43
5,29 13,79 | 2,37 2,37 0,76 | 6,96 542 | 3,51 | 6,59 1,26 1,57 1,64
5,29 12,69 | 2,24 2,34 0,72 7 491 | 3,74 | 6,35 1,4 1,83 1,64
5,29 12,21 | 1,84 2,25 1,49 | 6,84 | 448 | 3,65 | 5,74 1,53 1,54 2,32
5,02 13,26 | 1,66 0,89 1,9 6,06 555 | 3,61 | 4,58 1,69 1,36 4,08
3,8 14,91 0,72 155 | 6,31 | 11,71 | 3,49 | 4,18 1,81 1,89 4,53
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Variacoes da camada (sé partes que apresentem cobertura) (um)

9V60s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
2,25 1,92 0,72 1,27 6,93 3,51 | 3,66 1,96 2,6 4,55
1,96 2,35 0,52 1,47 6,78 1,99 | 3,02 2,16 | 3,02 511
2,3 2,52 0,52 2,13 | 7,18 2,26 3,42 2,63 5,61
3,13 2,4 0,52 1,35 5,34 2,33 4,22 1,79 6,4
2,48 2,18 0,75 1,08 | 4,53 2,57 393 | 0,86 7,3
1,11 2,39 3,8 2,54 3,52 1,13 7,47
2,23 2,85 1,16 3,09
4,74 2,12 1,25 2,81
4,38 15 1,35 2,81
3,81 1,36 1,39 2,75
4,32 2,95 1,08 2,66
4,2 4,63 0,86 2,29
3,81 4,61 0,56 1,99
3,03 3,92 0,45 2,72
3,63 1,66 0,59 3,36

59 1,75 0,74 3,89

7,7 2,29 0,9 1,08
2,37 2,62 1,14 1,2
3,61 2,62 1,43 1,35
2,99 2,59 1,36 0,88
1,75 2,33 0,98 0,99
1,72 2,37 0,85 1,14
2,27 4,68 1,19
2,85 3,31 1,08
2,69 4,14 0,98
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Variacoes da camada (sé partes que apresentem cobertura) (um)

9V60s

1 2 3 4 5 6 7 | 8|9 | 10 | 11 12 | 13 | 14 | 15 16 | 17 18 | 19 | 20

2,87 4,21 0,95

4,84 0,87

078

1,15
Total |340,49 | 152,71 | 118,06 | 320,63 | 116,08 | 105,38 | 135,34 | 99 | 45,4 111,97 | 363,22 | 236,93 | 104,5 | 300,82 | 106,32 | 143,31 | 181,92 | 138,06 | 181,35 | 286,89
Zeros | 13 32 21 17 8 10 25 | 33| 19| 11 7 30 | 58 | 57 21 36 45 7 22 20
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Tabela 49 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 9V60s.

Pds Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 106,94 94,68 89% 3,91 4,60 1,67
2 95,26 51,38 54% 2,25 4,24 191
3 72,91 51,26 70% 2,07 3,28 1,46
4 76,44 55,13 72% 4,52 5,94 1,23
5 67,45 51,83 77% 2,11 2,47 1,33
6 59,4 49,4 83% 2,24 2,85 2,53
7 71,45 40,03 56% 2,33 4,10 1,41
8 103,54 59,16 57% 2,51 4,10 1,55
9 66,62 37,15 56% 0,91 1,46 1,58
10 82,62 65,57 79% 1,75 2,11 1,60
11 99,84 96,08 96% 4,43 4,84 1,60
12 121,05 90,12 74% 3,04 4,94 2,03
13 56,43 33,05 59% 0,82 1,49 2,64
14 137,62 67,9 49% 2,81 6,02 1,41
15 72,94 43,7 60% 1,87 2,95 1,64
16 58,25 34,45 59% 1,27 1,86 1,90
17 136,7 81,88 60% 1,84 3,37 2,11
18 49,08 36,83 75% 3,29 3,94 1,29
19 59,28 30,74 52% 3,36 5,67 1,32
20 96,21 71,26 74% 3,88 5,31 2,56

Média 84,50 57,08 68% 2,56 3,78 1,74
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Tabela 50 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 9V 120s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s

1 | 2| 3 4 5 6 7 | 8| 9|10 |11 12 | 13 | 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20
299 |633| 39 | 7,37 | 1,62 | 131 | 446 | 353|285 | 566 | 247 | 708 | 441 | 703 | 296 | 1,88 | 356 | 154 | 671 | 1,08
326 |477| 39 | 7,88 | 1,44 | 1376 | 4,07 | 404|343 | 382 | 231 | 674 | 433 | 664 | 315 | 209 | 285 | 1,37 | 523 | 0,73
296 [324| 382 | 832 | 148 | 145 | 486 | 346 | 274 | 475 | 2,16 | 565 | 543 | 664 | 326 | 2,49 | 294 | 1,46 | 381 | 085
251 [3,15| 371 | 892 | 145 | 1438 | 678 | 296 | 332 | 354 | 256 | 535 | 581 | 547 | 312 | 315 | 302 | 1,57 | 329 | 1,16
18 [324| 357 | 854 | 1,34 | 1417 | 8 |218| 5 | 431 |344| 664 | 602 | 363 | 272 | 373 | 495 | 1,67 | 338 | 1,59
168 |279| 336 | 819 | 1,47 | 1346 | 889 | 1,77 | 508 | 516 | 396 | 802 | 557 | 32 | 219 | 338 | 511 | 1,88 | 355 | 2,99
139 [254| 3,15 | 7,82 | 1,49 | 12,86 | 945 | 1,93 | 492 | 6,48 | 1,68 | 931 | 524 | 317 | 1,99 | 334 | 369 | 1,79 | 388 | 42
163 |205| 303 | 823 | 1,67 | 12,13 | 1043 | 1,28 | 435 | 459 | 3,66 | 1034 | 507 | 3,13 | 254 | 332 | 281 | 1,73 | 455 | 517
187 [229| 293 | 893 | 1,66 | 11,37 | 982 | 1,28 | 1,25 | 556 | 341 | 11,31 | 499 | 4 36 | 319 | 233 | 167 | 511 | 529
2,23 |1,37| 282 | 9,09 | 165 | 11,2 | 976 | 08 | 1,37 | 504 | 264 | 109 | 414 | 529 | 322 | 373 | 202 | 1,36 | 621 | 529
2,78 |1,63| 3,14 | 9,07 | 1,57 | 1093 | 9,15 | 1,08 | 1,95 | 51 |282| 964 | 4 | 623 | 331 | 38 | 2,16 | 09 | 657 | 4,93
358 |1,35| 359 | 877 | 1,43 | 11,12 | 843 | 084 | 191 | 541 | 321 | 821 | 229 | 691 | 349 | 306 | 226 | 078 | 694 | 441
312 [2,69| 669 | 839 | 1,29 | 874 | 7,37 | 361|075 | 557 | 37 | 823 | 206 | 7,17 | 341 | 233 | 266 | 1,03 | 7,19 | 3,93
134 [228| 676 | 838 | 1,18 | 7,73 | 6,76 |10,77| 0,74 | 695 | 3,79 | 879 | 1,72 | 6,72 | 065 | 395 | 2,38 | 2,69 | 599 | 3,35
17 [185] 629 | 854 | 1,07 | 7,72 | 558 [10,03] 055 | 3,19 [352 | 871 | 1,83 | 2,64 | 346 | 412 | 222 | 213 | 582 | 387
232 [1,99| 611 | 93 | 098 | 7,53 | 454 | 7,3 | 07 | 318 | 449 | 792 | 183 | 1,28 | 35 | 452 | 256 | 1,72 | 557 | 3,9
219 | 07| 576 | 1028 | 1,12 | 7,8 | 401 | 409|089 | 1,98 |242| 754 | 264 | 35 | 28 | 428 | 273 | 15 | 491 | 443
2,57 |0,75| 548 | 11,04 | 1,14 | 7,55 | 382 | 394|227 | 1,13 | 237 | 73 | 284 | 363 | 296 | 408 | 235 | 1,43 | 442 | 458
312 |063] 51 | 633 | 1,32 | 7,47 | 351 [392|398| 07 |195| 65 | 206 | 301 | 315 | 398 | 1,88 | 1,57 | 4,66 | 493
335 (082] 48 | 499 | 1,56 | 7,49 | 274 [ 371|253 | 079 | 1,12 | 397 | 2,16 | 299 | 326 | 411 | 215 | 1,73 | 498 | 597
329 |07 | 442 | 369 | 1,78 | 699 | 2,09 | 464 | 243 | 099 | 1,89 | 565 | 264 | 261 | 3,12 | 434 | 203 | 191 | 597 | 10,44
301 [242| 409 | 351 | 401 | 689 | 21 | 51 |271| 1,49 |216| 6 | 264 | 233 | 272 | 405 | 191 | 207 | 693 | 10
24 |209| 384 | 34 | 374 | 67 | 271 |59 | 261 | 1,67 | 293 | 574 | 264 | 329 | 219 | 321 | 438 | 227 | 743 | 9,33
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s

1 2 3 4 5 6 7 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
2,84 2 3,75 | 4,06 | 3,27 6,51 2,49 2,21 | 398 | 358 | 515 | 2,64 | 2,95 1,99 3,4 4,72 2,24 | 7,74 | 8,05
3,84 |2,04| 3,65 5,01 324 | 6,77 2,4 269 | 1,46 | 229 | 429 | 0,95 533 | 2,54 3,6 4,52 2,28 7,1 7,52
43 | 25| 345 | 432 3,2 6,84 | 2,53 261 | 166 | 231 | 309 | 3,28 | 4,04 3,6 368 | 436 | 2,18 | 6,54 | 6,37
0,84 |2,64| 3,42 4,28 | 3,29 6,76 | 3,11 2,37 | 1,63 | 234 | 253 | 35 | 285 | 3,22 395 | 426 | 2,12 6,49 | 5,02
0,83 3 3,49 4,5 3,1 7,08 | 3,47 2,37 | 0,73 263 | 328 | 284 | 3,31 3,7 4,55 1,95 521 4,84
096 |291| 3,48 | 4,72 2,27 7,09 | 411 2,15 | 1,35 2,27 255 | 2,06 | 3,49 | 3,73 | 412 1,81 4,14 | 5,08
1,84 |10,83| 3,38 | 2,88 1,8 7,09 5,45 1,85 | 2,28 1,88 2,4 2,33 | 3,41 1,23 5,02 1,64 | 322 | 485
3,36 |0,51| 3,25 | 2,69 1,82 6,55 2,23 2,43 | 1,73 1,8 3,58 1,71 2,25 | 0,54 | 6,22 1,29 | 4,27 | 3,61
3,61 295 | 2,76 1,92 521 2,77 243 | 1,32 1,63 | 3,85 1,19 | 2,83 | 0,52 3,92 1,24 | 3,84 | 3,82
3,5 2,8 3,71 1,93 6,17 3,33 L4 1,23 1,62 2,87 09 3,51 0,48 | 3,54 1,19 | 3,59 | 384
3,62 2,6 3,03 1,92 6,28 | 3,33 098 | 1,28 2,11 2,81 1,36 | 3,24 | 0,78 | 3,64 | 097 4,04 | 3,82
2,91 2,3 3,29 194 | 638 | 3,32 1,07 | 0,98 1,99 | 2,31 1,57 1,83 4,65 1,72 4,3 4,07
2,77 2,22 3,79 1,92 5,99 3,77 1,59 2,61 1,92 2,27 4,97 1,96 524 | 5,18
2,58 2,21 1,84 58 3,99 1,06 2,8 4,37 2,61 519 | 2,59 3,86 | 6,43
3,62 2,2 1,83 5,01 3,9 1,06 2,52 504 | 3,06 5,37 2,57 2,78 7,5
4,05 2,1 2,02 | 451 3,91 1,74 2,43 533 | 2,77 2,33 | 2,33 2,28 | 7,42
4,31 2,08 195 | 4,41 3,77 2,29 3,07 4,27 2,35 2,66 | 2,23 1,9 1,69
4,02 1,97 1,79 | 4,11 3,77 2,09 3,65 | 4,21 1,88 3,43 | 2,07 1,86 1,69
3,88 1,79 1,73 | 416 | 3,77 1,75 3,44 4,5 1,72 4,06 1,8 1,58
3,84 1,69 1,69 3,01 3,75 1,84 3,32 4,63 3,93 1,84 1,73
3,74 1,64 1,64 | 2,93 3,64 3,03 | 471 3,88 1,87 3,02
3,93 1,57 1,55 3,19 3,76 2,89 4,6 3,8 0,75 | 3,73
2,79 1,56 1,69 3,46 3,9 2,4 3,94 2,47 0,6 3,76
1,97 1,58 2,21 4,05 7,4 2,08 | 394 2,78 1,26 | 3,09
1,77 1,42 1,73 | 4,58 | 4,16 1,94 | 4,07 2,7 1,38
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s
1 3 5 6 7 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
1,53 1,49 1,77 3,14 | 4,18 3,13 | 4,07 2,62 1,42
1,52 1,6 2,08 | 252 | 419 1,24 | 4,07 2,81 1,39
1,98 1,83 2,67 2,47 3,93 1,58 | 4,37 3,24 1,19
2,87 3,35 2,9 2,47 3,55 2,35 4,5 3,37 0,75
3,39 3,09 2,92 2,47 3,62 3,12 4,5 299 | 0,36
3,54 3,01 296 | 2,47 3,11 1,57 4,79 2,88 | 0,67
2,89 3,08 | 2,47 2,81 1,7 5,55 1,23
2,89 2,99 2,8 3,51 3,44 | 5,46 1,95
2,91 0,91 2,91 3,26 2,64 | 574 2,3
2,93 1,51 3,45 3,18 2,27 6,58 2,11
2,97 1,83 3,49 53 183 | 7,03 1,73
2,97 2,09 3,56 | 6,51 1,98 5,47 1,51
2,93 2,28 | 444 | 7,32 1,55 518 1,48
3,05 2,36 | 577 1,38 0,84 | 4,59 1,69
3,35 2,22 1,38 0,5 4,53 1,96
3,52 1,81 1,58 0,92 3,61 2,4
3,38 1,47 1,77 1,79 2,26
3,12 1,5 2,13 1,72 2,07
2,93 1,82 1,84 2,05 1,9
2,84 2,7 7,2 1,88
2,92 0,7 6,94 1,88
3,03 0,76 6,93 1,98
3,08 1 6,8
2,98 1,37 6,55
2,88 1 5,36
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s
3 4 5 6 7 8 | 9 |10 |11 | 12 | 13 | 14 | 15
2,86 0,97 3,51
2,84 12 2,12
2,84 1,39 1,39
2,88 1,32 3,04
2,82 1,07 32
2,73 091 3,77
2,91 1,04 413
2,98 1,24 4,13
2,95 1,38 413
2,85 431
2,84 8,04
2,79 2,84
2,72 3,55
2,73 3,79
2,82 3,29
2,8 2,48
2,71
2,62
2,69
2,74
2,74
2,74
2,66
2,63
2,58
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s

2,72

6 7 8 9 10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

2,8

2,9

2,99

2,89

2,96

3,12

3,32

3,47

3,78

4,03

4,12

4,07

4,01

4,01

4,01

3,99

3,97

3,94

4,21

2,42

2,98

3,07

3,1

3,2
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s

3,02

6 7 8 9 10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

2,89

3,29

3,38

3,43

3,49

3,39

3,68

3,8

3,84

3,84

3,84

3,82

3,89

4,03

4,23

4,55

4,83

51

523

5,68

0,69

0,78

0,86

0,9
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

9V120s
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
0,9
0,79
Total | 147,64 |68,1|478,47|228,02|149,97 | 413,96 | 295,91 | 88,22 | 82,89 | 120,11 | 75,18 | 206,53 | 183,28 | 368,27 | 118,65 | 105,76 | 183,95 | 117,82 | 218,41 | 193,28
Zeros 26 36 21 28 12 48 19 15 20 9 21 22 9 17 8 18 25 6 36 40
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Tabela 51 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 9V120s.

Pds Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 96,92 73,79 76% 1,85 2,73 1,24
2 79,19 38,48 49% 1,02 2,20 1,87
3 101,25 87,63 87% 2,80 3,19 1,29
4 86,12 51,57 60% 3,56 6,33 2,08
5 59,82 51,92 87% 1,60 1,83 1,70
6 139,18 75,68 54% 3,76 6,68 1,56
7 105,04 84 80% 3,44 4,42 1,78
8 54,42 36,55 67% 2,32 3,84 1,41
9 68,02 40,5 60% 1,51 2,37 1,41
10 58,47 47,85 82% 2,31 2,79 1,37
11 57,3 35,27 62% 1,57 2,78 1,51
12 77,65 45,86 59% 3,62 5,90 1,76
13 79,4 70,49 89% 2,01 2,86 1,29
14 144,18 124,24 86% 461 4,14 1,96
15 39,05 27,9 71% 2,37 2,83 1,92
16 59,3 34,35 58% 2,03 3,11 1,96
17 89,14 61,94 69% 2,33 3,41 1,93
18 41,55 38,27 92% 1,55 1,68 1,19
19 103,4 59,66 58% 3,97 4,65 1,64
20 101,16 44,53 44% 2,39 471 1,38

Média 82,03 56,524 69% 2,56 3,62 1,61
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Tabela 52 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 12V 60s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V60s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
15 2 2,14 | 166 | 085|106 | 194 | 195|094 | 136 | 1,14 | 3,5 2,02 355 | 439 | 2,52 | 1,02 | 124 | 248 | 2,12
1,78 | 1,62 232 | 183|073 | 09 151 | 212 | 11 1,38 | 2,34 | 3,55 2 4,88 3,8 294 | 094 | 1,05 | 253 | 2,26
165 | 1,38 266 | 201|117 082 | 1,53 | 226|098 | 133 | 1,78 | 3,67 | 2,38 506 | 324 | 335 | 092|091 3 1,96
087 | 1,41 3 228 | 08 | 075 | 192 | 209|086 | 138 | 095 | 3,36 | 2,37 4,74 2,8 402 | 088 | 0,85 | 3,2 1,81
1,59 | 1,54 337 | 2,15 | 1,04 | 0,89 | 2,44 1,1 | 091 | 168 | 1,54 | 306 | 2,27 424 | 253 | 436 | 081 | 086 | 266 | 1,72
2,04 | 1,77 35 |19 | 14 |09 | 258 | 1,11 | 1,09 | 203 | 1,75 | 2,71 2,3 308 | 231 | 402 | 072|093 ]| 11 2,03
2,4 1,72 381 | 1,88 | 126 | 11 2,78 | 1,09 | 1,24 | 233 | 221 | 2,47 | 251 198 | 208 | 3,87 | 058|068 | 116 | 221
2,25 | 1,59 39 | 1,17 | 0,82 | 1,26 3 124 | 13 225 | 1,49 | 232 | 246 1,22 1191 | 385 | 053|066 | 115 | 226
1,01 1,4 407 |05 | 073|134 | 294 | 132|136 | 194 | 111|244 | 234 103 | 169 | 3,86 | 053|071 | 0,92 2,6
0,89 | 1,44 407 | 042|092 | 1,43 | 282 | 099 | 1,24 | 169 | 098 | 2,65 | 1,22 092 | 147 | 388 |05 | 084|082 | 3,08
088 | 1,36 4,03 05 (077 | 148 | 259 | 071 | 08 1,77 | 1,03 | 293 | 1,16 0,8 1,31 | 367 | 062|109 | 05 2,15
0,8 1,01 3,8 055|084 151 | 133 | 066 | 062 | 166 | 1,09 | 1,64 | 185 451 | 143 | 317 | 065|123 | 044 | 1,82
0,67 | 0,52 3,19 | 083 | 05 | 1,47 11 08 | 079 | 167 | 107 | 118 | 183 494 |05 | 3,15 | 0,73 | 155 | 04 1,92
0,78 | 0,41 254 | 1,14 1041 | 1,27 | 091 | 097 | 109 | 166 | 1,18 | 1,46 | 1,84 4,64 0,9 302 | 084 15 | 0,44 2
0,86 0,7 221 | 3,27 | 0,59 | 1,12 0,8 104 { 1,14 1,71 | 162 | 1,33 | 1,88 083 | 099 | 312 | 0,79 | 135 3,13 | 2,13
0,9 | 0,67 191 | 3,84 | 0,55 1 1,07 | 1,08 | 11 19 | 193 | 0,59 | 1,83 1,09 | 1,056 | 3,09 | 0,55 | 1,27 | 3,41 | 2,27
1,04 | 0,66 185 | 401 | 145|098 | 1,37 |09 | 1,38 | 202 | 2,13 | 0,66 | 1,64 131 | 079 | 347 | 053|117 | 1,64 | 4,48
0,97 | 0,88 181 | 375|166 | 092 | 166 | 1,72 | 1,81 | 1,42 | 2,13 1,64 1,72 | 0,66 | 486 | 0,74 | 1,12 | 221 | 4,34
1,46 | 1,11 2,12 |1 334 1083|214 | 193 | 1,42 | 194 | 1,41 | 2,02 1,62 166 | 221 | 246 |087 | 12 | 248 | 4,07
1,51 | 1,63 2,16 | 307 | 085 | 204 | 201 12 219 131 | 1,25 1,68 2,55 | 2,13 2,2 0,85 | 0,99 3,78
1,33 | 1,35 1,99 12 045|238 | 164 | 082 | 158 | 1,17 1 1,68 3,74 | 2,65 | 2,09 | 0,87 | 0,94 3,63
1,19 | 0,99 169 | 145 (023|271 | 1,44 | 056 | 091 | 1,15 | 0,74 2,66 1,94 1299 | 192 | 0,85 | 0,95 3,62
1,23 1 1,89 | 1,36 | 0,35 | 2,87 1,2 0,63 | 068 | 1,15 | 0,69 2,59 019 | 15| 172 | 0,83 | 1,03 4
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V60s

1 2 3 4 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
1,17 1 2,14 | 0,96 3,1 097 | 1,34 | 0,65 1,2 0,47 2,42 1,03 | 1,06 | 1,63 | 0,83 | 1,02 2,3
1,32 | 1,01 2,69 | 0,57 291 4 1,2 | 097 | 1,18 1,6 2,28 042 | 13| 1,76 | 0,83 | 1,03 2,79
1,23 1,1 2,68 1,52 | 412 | 121 | 1,54 | 1,14 | 173 1,95 0,76 | 1,17 | 1,71 | 0,67 | 0,83 2,32
0,5 1,2 2,58 1,42 3,9 1,15 | 0,7 1,22 | 1,54 1,82 072 | 1,24 | 161 | 0,39 | 0,85 1,68
061 | 1,15 2,48 1,59 3,3 0% | 132 | 122 | 131 1,89 089 | 143 | 151 | 0,33 0,83 1,3
069 | 1,24 0,64 161 | 286 | 035|155 | 1,22 1,1 2,01 089 | 122 | 166 | 0,45 | 0,81 1,06
0,63 | 1,22 0,79 162 | 25 | 043|157 | 1,11 2,02 0,71 {086 | 1,79 | 0,53 | 0,77 0,87
0,47 | 1,15 0,51 1,71 2,16 | 0,73 | 1,52 | 1,09 1,97 0558 | 0,75 | 165 | 0,48 0,91
0,52 | 1,22 0,25 086 | 1,66 | 0,86 1 1,13 1,73 052 |08 | 1,39 | 0,49 0,94
0,74 | 1,18 0,53 081 | 145 06 | 033 | 122 1,32 0,73 | 1,52 | 1,39 | 0,58 0,9
0,7 1,55 0,74 097 | 1,37 (069 | 1,11 | 1,35 1,19 0,79 | 1,51 1,4 0,72 0,94

0,45 1,6 0,84 1,15 1,38 | 0,71 | 1,68 | 1,46 1,45 085 | 072 | 1,22 | 0,82 1
0,5 2,59 1,03 1,37 | 1,38 | 0,73 | 1,52 | 1,42 1,82 085 | 1,03 | 1,05 | 0,87 1,76
0,33 | 3,72 1,17 169 | 1,32 | 084 | 1,15 | 1,29 1,9 0,76 | 1,45 | 099 | 0,84 2,29
0,44 | 4,17 1,2 1,82 | 1,31 0,87 | 1,22 1,64 095 | 1,23 | 1,01 | 0,63 2,51
0,75 | 4,44 1,17 1,78 | 3,37 0,56 | 1,41 1,43 097 | 09 | 1,02 | 0,47 2,36
0,6 4,97 1,1 181 | 2,45 0,42 1,4 2,64 1,26 | 0,77 | 161 | 0,42 2,07
0,79 54 1,08 1,31 | 1,69 0,31 | 1,66 2,88 1,36 2,02 | 0,46 1,87
0,68 | 5,58 1,16 0,73 1,6 0,29 | 1,75 2,63 1,45 2,02 | 0,49 1,76
0,51 | 1,43 1,18 0,77 | 1,37 0,33 2 2,44 1,17 2,37 | 0,56 1,99
0,48 | 1,49 1,18 1,12 | 1,44 2,2 2,58 1,39 2,43 | 0,64 2,06
0,36 | 1091 1,28 131 | 1,75 1,95 2,84 1,41 2,2 0,68 2,04
0,55 | 3,05 1,41 1,05 | 1091 1,95 3,01 1,35 2,31 | 0,72 2,11
3,58 1,44 0,75 | 1,32 1,87 3,13 1,62 3,35 | 0,76 2,52
4,1 1,63 0,62 | 1,72 1,92 3,31 2,06 3,84 | 0,72 2,47
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V60s

2 3 6 7 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
4,33 1,74 0,77 | 1,72 2,09 3,33 2,76 3,65 2,38
4,53 1,6 1,74 2,23 3,07 3,15 3,36 2,32
4,73 1,13 1,54 2,13 2,74 3,38 3,21 2,11
4,53 0,84 1,35 2,08 2,83 3,34 2,98 1,98
4,21 0,77 1,2 1,93 2,9 3,22 3,44 2,13
3,66 0,78 1,17 1,93 0,82 2,61 4,31 2,1
3,08 1,04 1,21 1,83 2,51 2,08 2,43
3,12 1,04 1,34 18 2,68 2,58 0
3,21 1,12 1,48 1,75 2,75 2,87
0,78 1,13 1,37 1,56 2,69 3,08
0,9 1,23 1,58 1,51 2,6 3,55
1,06 1,43 1,46 1,41 1,4 3,72
1,23 1,62 19 1,47 1,84 3,16
1,44 1,64 1,59 1,83 2,4 2,96
1,5 1,58 1,12 4,7 2,7 2,94
1,67 3,16 1,26 4,13 2,87 2,8
1,62 3,15 1,65 3,53 2,76 3,07
15 3,03 1,92 2,96 2,39 3,42
1,25 2,83 2,09 2,64 2,2 3,19

2,76 2,09 2,32 1,94 3,73

2,71 1,84 3,76 1,89

2,67 1,3 2,96 0,83

2,47 1,28 2,38 0,93

2,41 1,19 1,73 1,1

2,39 1,14 2,15 1,1
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V60s

3 6 7 10 11 | 12 13 14 15 16 17 | 18 | 19 20
2,26 1,25 2,58 0,82
2,19 1,48 2,8 0,67
3,85 1,63 2,68

3,86 2,48

39 2,29

3,88 2,27

3,91 2,31

3,94 2,22

3,89 1,97

4,13 2,37

4,52 2,85

4,77 3,28

5,03 3,54

5,26 2,21

5,64 2,21

5,3 2,31

4,41 2,4

3,77 2,56

3,57 2,6

3,44 2,44

3,48 2,27

3,55 2,41

3,62 2,46

3,5 2,48

3,22 2,68
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Variacdes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V60s
1 2 3 4 | 5| 6 7 8 | 9 10 |11 (12| 13 | 14 |15 | 16 | 17 |18 | 19 | 20
3,07 2,76
2,92 2,81
2,73 2,74
2,54 2,5
2,3 2,46
1,65 235
1,31 2,28
1,11 2,03
1,21 1,75
1,34 1,31
1,48 1,09
1,73 0,91
1,88 082
2,13 0,82
2,33 101
2,43 1,15
2,61
2,85
2,91
3,21
Total | 44,68 | 137,56 | 285,92 | 45,75 | 19,20 | 68,57 | 136,76 | 39,63 | 46,44 | 224,28 | 40,92 | 39,52 | 156,83 | 104,57 | 64,56 | 183,65 | 32,59 | 30,26 | 33,67 | 122,53
Zeros 16 | 10 8 8 4 | 1 2 6 6 20 9 9 54 17 8 11 8 5 5 18
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Tabela 53 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 12V60s.

Pos Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 45,59 39,13 86% 0,72 0,97 1,36
2 49,79 40,62 82% 1,79 2,05 2,04
3 80,9 63,86 79% 2,27 2,42 1,38
4 20,41 17,31 85% 1,39 1,83 1,23
5 18,62 14,93 80% 0,71 0,83 1,73
6 38,88 22,52 58% 1,70 1,40 1,53
7 51,04 40,22 79% 1,75 1,80 1,66
8 31,72 27,22 86% 0,92 1,08 1,79
9 33,2 29,47 89% 0,95 1,08 1,97
10 95,19 78,53 82% 1,67 1,97 1,70
11 25,96 19,45 75% 1,08 1,41 1,98
12 15,28 8,72 57% 1,52 2,32 1,22
13 100,01 53,03 53% 1,22 2,09 2,25
14 56,92 45,49 80% 1,47 1,94 1,87
15 33,75 28,17 83% 1,35 1,61 1,72
16 88,44 40,44 46% 2,32 2,70 1,23
17 12,9 10,61 82% 0,58 0,68 1,32
18 11,01 8,6 78% 0,86 1,01 1,22
19 16,48 13,04 79% 1,40 1,77 2,07
20 55,4 39,51 71% 1,68 2,23 1,76

Média 44,07 32,04 76% 1,37 1,66 1,65
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Tabela 54 - Valores retirados das imagens obtidas na SEM através do Software ImagePro: 12V 120s.

Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (Jum)

12V120s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 12 | 13 | 14 | 15 | 16 |17 | 18 | 19 | 20
339 | 338 353|397 | 074 | 407 | 207 | 523 | 478 | 252 | 3,06 | 423 | 743 | 25 | 71 | 397 |25 1,17 | 3,08 | 2,78
388 | 328 | 3,13 | 342 | 066 | 493 | 253 | 519 | 409 | 294 | 207 | 428 | 75 | 1,89 | 66 | 3,36 [101| 1,82 | 28 | 2,76
373 | 338 | 24 | 316 | 1,01 | 599 | 2,85 | 549 | 33 | 335 | 229 | 428 | 727 | 157 | 7,1 | 296 |033| 2,75 | 2,62 | 2,57
322 | 346 | 242 | 336 | 068 | 616 | 31 | 58 | 28 | 402 | 271 | 433 | 692 | 1,4 | 7,73 | 2,86 |046| 3,62 | 2,21 | 2,54
324 | 369 | 1,77 | 408 | 068 | 598 | 31 | 618 | 281 | 436 | 381 | 424 | 687 | 161 | 823 | 3,17 [099| 423 | 1,88 | 2,27
339 | 323 | 1,74 | 459 | 096 | 561 | 251 | 629 | 297 | 402 | 407 | 431 | 678 | 1,99 | 858 | 3,06 [077| 46 | 1,87 | 2,14
348 | 305 | 423 | 519 | 074 | 534 | 295 | 659 | 328 | 387 | 222 | 451 | 59 | 238 | 88 | 2,89 |07 | 498 | 2 | 164
34 | 267 | 253 | 628 | 076 | 486 | 347 | 687 | 2,86 | 3585 | 2,17 | 474 | 1,97 | 259 | 896 | 2,59 [1,07| 49 | 215 | 1,36
401 | 263 | 206 | 704 | 078 | 453 | 215 | 645 | 26 | 358 | 3,65 | 505 | 1,01 | 2,67 | 908 | 2,22 [072| 504 | 2,43 | 1,44
435 | 278 | 1,6 | 635 | 091 | 426 | 295 | 3,11 | 251 | 38 | 324 | 511 | 131 | 266 | 881 | 17 |06 | 528 | 247 | 2,11
448 | 2,78 | 1,25 | 552 | 1,35 | 39 | 41 | 217 | 1,95 | 367 | 27 | 49 | 369 | 251 | 833 | 2,19 |39 | 53 |247| 26
45 | 268 | 1,07 | 422 | 529 | 366 | 581 | 1,35 | 1,42 | 317 | 2,25 | 465 | 396 | 238 | 7,79 | 1,91 [3724| 531 | 2,64 | 2,56
458 | 268 | 08 | 274 | 482 | 443 | 272 | 124 | 396 | 3,15 | 1,99 | 474 | 458 | 227 | 721 | 1,77 |276| 56 | 2,96 | 0,99
408 | 268 | 087 | 261 | 285 | 539 | 274 | 1,39 | 317 | 3,02 | 162 | 46 | 487 | 211 | 622 | 1,79 |251| 3,79 | 3,38 | 0,81
399 | 222 | 1,05 | 289 | 326 | 481 | 289 | 19 | 274 | 312 | 1,24 | 46 | 507 | 205 | 467 | 2,66 | 25| 2,09 | 3,25 | 1,21
465 | 31 | 1,46 | 377 | 395 | 328 | 2,61 | 259 | 303 | 309 | 092 | 439 | 525 | 227 | 452 | 3,09 |254| 1,76 | 2,87 | 1,67
398 | 389 | 1,3 | 295 | 396 | 447 | 259 | 323 | 336 | 347 | 094 | 447 | 512 | 224 | 541 | 344 [072| 1,64 | 2,79 | 1,88
349 | 374 | 1,04 | 298 | 24 | 52 | 27 | 339 | 389 | 48 | 1,27 | 447 | 636 | 228 | 43 | 401 |[129| 1,83 | 2,87 | 1,77
341 | 339 | 1,24 | 343 | 166 | 498 | 2,66 | 322 | 452 | 246 | 1,94 | 417 | 636 | 258 | 397 | 443 |201| 201 | 322 | 1,81
379 | 2,89 | 1,43 | 37 | 1,46 | 379 | 2,66 | 294 | 513 | 22 | 1,69 | 397 | 565 | 299 | 348 | 464 [229| 2,19 | 2,19 | 1,93
435 | 483 | 1,43 | 405 | 201 | 363 | 206 | 341 | 548 | 209 | 1,53 | 386 | 534 | 247 | 31 | 543 |[187| 193 | 2,34 | 3,83
578 | 422 | 311 | 42 | 293 | 309 | 39 4 | 558 | 1,92 | 1,23 | 041 | 523 | 203 | 2,51 | 658 |1,62] 2,02 | 273 | 3,52
586 | 311 | 222 | 465 | 419 | 32 | 435 | 442 | 551 | 1,72 | 1,35 | 06 | 62 | 1,84 | 232 | 688 [164| 23 | 323 | 3,68
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V120s

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 | 17 18 19 20
577 285 | 232 | 523 1,53 | 2,98 4,1 4,57 5,29 1,63 1,33 | 6,02 7,05 1,61 2,4 745 | 1,8 | 2,79 | 3,63 | 3,85
543 | 3,01 | 2,73 | 6,73 | 087 288 | 3,76 | 4,66 | 4,86 1,76 1,7 7,08 | 7,95 14 253 | 834 |193| 3,27 | 3,36 | 3,85
5,41 1,9 1,24 | 5,97 1,28 5,61 1,8 4,79 4,4 1,71 1,76 7,2 8,48 1,54 2,5 9,06 |1,01| 0,47 32 | 4,14
4,79 | 2,18 | 2,31 | 5,27 1,35 5,55 19 | 496 | 3,94 1,61 198 | 69 | 854 1,82 259 | 963 |1,16| 0,88 | 3,06 | 3,84
5,36 194 | 225 | 492 1,88 5,61 2,1 518 | 3,49 1,51 2,57 5,98 8 2,36 | 2,64 | 10,05 |2,44| 2,16 | 3,29 | 2,73
6,36 | 239 | 2,18 | 4,36 3,6 541 1,6 5,07 3,2 166 | 2,87 4,43 7,2 289 | 444 | 994 |216| 2,06 | 3,18 | 2,58
6,33 | 2,74 | 2,17 | 7,19 | 4,21 4,23 1,27 | 468 | 541 1,79 | 3,04 | 507 6,44 | 3,86 | 481 998 |134| 2,36 | 3,09 | 2,63
5,67 307 | 241 | 545 533 | 427 2,17 4,8 3,56 1,65 | 3,05 5,99 584 | 4,37 529 | 10,02 |1,57| 22 2,9 | 3,03
4,62 221 | 312 | 386 | 6,71 434 | 266 | 478 | 2,89 1,39 | 3,01 5,79 558 | 4,86 5,27 488 1271| 1,65 | 2,69 | 3,56
445 | 6,16 | 331 | 403 | 826 | 385 | 3,01 4,33 | 2,85 1,39 | 281 4,47 525 | 494 | 475 | 457 [353| 1,46 | 3,08 | 2,99
4,66 578 | 383 | 44 8,77 3,84 | 3,79 349 | 3,31 1,4 2,44 1,91 5,07 4,92 406 | 436 |346| 168 | 518 | 3,05
5,29 56 | 412 | 403 | 921 4,31 4 2,28 3,9 1,22 2,1 1,18 | 4,84 4,9 433 | 4,21 3 2,19 | 483 | 3,04
5,02 585 | 389 | 406 | 9,79 | 4,31 4 1,16 | 3,55 1,05 1,87 1,48 4,6 4,71 6 406 249 3,08 | 399 | 3,09
4,52 594 | 048 | 474 | 10,95 | 434 | 3,35 1,28 | 2,84 | 0,99 1,78 1,61 2,92 4,26 2,4 359 |167| 1,72 | 3,56 | 3,01
39 | 624 | 133 | 1,75 | 3,99 | 447 | 4,01 1,22 | 3,12 1,01 1,59 | 2,56 199 | 408 | 268 | 322 |1,31| 3,19 | 449 | 2,87
373 | 637 | 0,8 15 4,03 | 2,67 2,88 | 4,23 3,4 1,02 1,45 3,9 1,75 | 4,31 294 | 3,05 |152| 281 | 317 | 2,24
365 | 264 | 099 | 1,75 | 393 | 264 | 261 433 | 2,63 1,61 1,19 | 4,39 1,76 | 3,77 298 | 302 |188| 2,21 | 295 | 1,71
3,52 2,95 3,15 | 394 1,67 2,58 | 437 | 488 | 2,02 1,02 4,05 186 | 2,78 | 2,65 | 321 |196| 2,06 28 | 1,88
3,66 | 3,18 2,91 3,98 1,41 53 4,04 1,76 | 2,02 1,03 | 3,21 263 | 276 | 2,75 | 2,68 |1,79| 1,58 3 2,21
3,7 3,39 2,52 5,29 1,12 571 349 | 2,27 2,37 1,16 | 2,54 4 2,14 | 292 22 |1,78| 1,47 | 294 | 2,51
3,82 3,39 2,08 | 2,92 1,26 | 4,16 3,3 265 | 243 | 2,28 | 2,03 5,68 1,8 3,19 | 2,13 |2,05| 1,62 | 3,35 | 2,25
3,42 2,84 199 | 325 | 091 308 | 2,89 | 2,77 2,2 2,2 3,44 51 1,63 3,5 2,34 6 1,66
384 | 292 2,13 | 366 | 085 | 2,39 242 | 264 | 231 2,31 3,27 4,73 1,28 1,6 2,85 4,89
3,85 | 3,88 2,89 | 4,18 1,02 2,05 2,4 1,4 335 | 228 | 3,24 | 4,46 1,22 1,99 4,43
3,58 | 3,43 3,05 | 4,18 1,38 | 2,12 2,4 1,19 | 3,84 1,63 | 3,31 4,42 1,31 2,02 4,3
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V120s

1 2 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 | 17 18 19 20
1,69 | 3,11 3,51 4,23 2,36 2,3 1,31 3,65 1,2 3,27 4,58 1,74 | 2,23 4,04
2,02 2,71 3,87 1,68 | 2,33 1,45 | 3,36 1,26 | 3,47 443 | 2,19 | 2,67 3,87
2,49 3 4,75 1,47 1,87 | 488 | 3,21 3,66 | 4,27 2,2 2,64 3,62
2,11 3,11 5,05 2,6 1,98 1,76 | 2,98 3,4 409 | 239 | 214 1,81
2,16 | 3,26 4,77 2,82 2,17 | 2,27 3,44 3,19 | 306 | 2,45 1,78 2,34
2,42 3,22 4,9 3,05 1,57 | 2,65 | 431 3,13 189 | 2,61 1,62 2,89
2,88 | 2,95 3,33 1,78 | 2,77 2,08 2,81 485 | 2,43 | 2,02 2,63
3,66 | 2,85 2,81 2,12 | 2,64 | 2,58 2,61 7,57 2,4 1,65 2,19
3,87 2,79 1,18 2,87 2,5 7,24 | 2,01 4,37
4,33 | 2,69 1,31 3,08 2,42 6,97 1,97 4,16
2,77 2,38 1,57 3,55 2,15 6,6 1,97 4,01
4,12 2,02 3,2 3,72 1,96 57 1,86 | 3,96
4,38 | 2,11 4,39 3,16 194 | 5,68 1,82 4,05
3,87 2,46 5 2,96 3,02 6,11 2,23 | 371
3,39 2,7 4,33 2,94 2,87 2,98 1,58 | 3,27
3,28 | 2,79 4,14 2,8 2,6 2,74 1,34 | 2,39
2,92 29 3,64 3,07 2,39 | 2,21 1,23 | 6,69
2,73 | 3,13 3,34 3,42 2,29 1,94 1,28 | 4,98
3,03 | 329 2,81 3,19 3,01 1,97 1,44 | 4,86
3,19 | 3,35 3,73 2,41 2,19 1,88
3,39 2,54 | 248 | 2,53

299 | 296 | 3,22
3,03 3 4,05

3 2,9 4,54
2,71 2,78 | 4,74
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Variacoes da camada (s6 partes que apresentem cobertura) (um)

12V120s
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 12 | 13 | 14 | 15 | 16 |17 | 18 | 19 | 20
2,61 5
2,77 | 521
316 | 6,48
352 | 524
376 | 4,15
379 | 3,52
385 | 317
376 | 3,31
379 | 4,64
408 | 48
436 | 43
455 | 3,49
465 | 3,35
475 | 2,94
486 | 2,63
506 | 371
5,22
6,08
0,74
0,79
1,03
1,48
Total | 272,14 | 223,43 | 83,16 | 217,96 | 169,37 | 186,49 | 200,96 | 199,69 | 183,76 | 183,65 | 102,77 | 265,39 | 426,63 | 250,84 | 291,31 | 202,44 | 80,6 | 119,07 | 175,2 | 112,59
Zeros | 14 9 7 13 14 | 38 14 10 4 11 2 20 3 7 6 15 | 13| 5 4 13
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Tabela 55 - Resultados obtidos para cada um dos pds no parametro: 12V120s.

Pds Perimetro (um) Distancia Coberta (um) Percentagem Média da camada (um) | Média da Camada Coberta (um) Redondeza
1 95,79 81,57 85% 3,28 3,94 1,36
2 79,51 70,05 88% 2,90 3,29 1,98
3 60,39 49,36 82% 1,77 2,08 1,41
4 72,86 61,19 84% 3,25 4,04 2,20
5 68,88 55,35 80% 2,69 3,46 1,64
6 109,8 60,65 55% 2,17 3,89 1,46
7 96,25 84,26 88% 2,48 3,00 1,55
8 75,16 62,54 83% 3,03 3,57 1,47
9 57,02 54,5 96% 3,06 3,28 1,31
10 88,44 40,44 46% 2,32 2,70 1,23
11 54,34 51,46 95% 1,98 2,06 1,34
12 111,98 92,48 83% 2,85 3,64 1,26
13 116,51 110,74 95% 4,35 4,49 1,62
14 104,84 95,12 91% 2,61 2,82 1,87
15 78,43 71,24 91% 3,99 4,35 1,73
16 64,82 47,88 74% 3,32 4,40 1,20
17 61,85 50,35 81% 1,41 1,83 1,42
18 51,65 46,23 90% 2,43 2,71 1,40
19 62,98 58,26 93% 2,92 3,13 1,85
20 59,65 46,74 78% 1,94 2,50 1,12

Media 78,56 64,52 83% 2,74 3,26 1,52
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