17° CBECIMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais, 15 a 19 de Novembro de 2006, Foz do Iguagu, PR, Brasil.

RECOBRIMENTOS BIOCOMPATIVEIS DE TiO; PELO PROCESSO
ELETROFORETICO SOBRE O AGO INOXIDAVEL (AISI 316L) UTILIZANDO
SUSPENSOES DE HCI, HNO; E NaOH.

D. G. Rodrigues, J. M. da Silva, A. J. T. Bosco, S. N. da Silva, M. J. C. Justino
Presidente Tancredo de Almeida Neves 3500 - Bairro Universitario - CEP 35170-056
Coronel Fabriciano - Vale do Ago — MG. rodrigues_dg@yahoo.com.br
Departamento de Engenharia de Materiais do Centro universitario do Leste de Minas
Gerais — UnilesteMG

RESUMO

Foram produzidos recobrimentos cerdmicos sobre o ago inoxidavel AISI 316L com o
intuito de investigar a formagédo de um filme biocompativel para aplicagbes na area
da saude. Este filme bioceramico (TiOy) foi depositado por processo eletroforético
utilizando diferentes suspensées, HCI 1:1, HNOs; 1:6 e NaOH 4% em solugdo
aquosa, gerando uma suspensédo de particulas coloidais de TiO,, avaliando os
seguintes parédmetros do processo: tempo, pH na suspensdo e diferengca de
potencial. A suspenséo de HCI promoveu um filme pouco aderente de TiO,, sobre o
substrato, propiciando o desenvolvimento de pontos de corrosdo nos contornos de
graos do material. Com a suspensdo de NaOH houve deposicdo sem aderéncia da
camada de TiO,, possivelmente devido a incapacidade de romper a camada passiva
natural deste ago. O recobrimento com HNOj; foi o que demonstrou o melhor
resultado, pois a camada depositada apresentou um filme uniforme e uma aderéncia

satisfatoria apds avaliagdo pelo teste da fita.
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INTRODUCAO

O aco inoxidavel ja vem sendo largamente utilizado ha varias décadas para
producao de materiais utilizados na area da saude (ortopédicas, cardiovasculares,
dentre outras) classificados como biomateriais. O biomaterial pode ser qualquer
substancia (exceto drogas medicamentosas) ou combinagcdo de substancias, de
origem natural ou sintética, que pode ser usada por qualquer periodo de tempo, para
substituicdo em parte ou em todo nos sistemas biolégicos (tecidos e érgéos)
danificados, desde que quando colocado em contato direto ou indireto com o tecido
vivo, com o objetivo de recompor, substituir ou reparar alguma parte lesada, n&o
produzam reagdes adversas (local ou sistémica).

Uma das propriedades fundamentais dos biomateriais € a biocompatibilidade,
ou seja, eles devem atender ao requisito de funcionabilidade para o qual foram
projetados, provocando o minimo, ou mesmo, nao estimulando reagdes alérgicas ou
inflamatdrias. Este conceito de funcionabilidade esta associado a aplicagao a que se
destina, de tal modo que um material biocompativel para uma dada funcédo pode ser
inadequado se usado em outras aplicacbes. Classicamente as aplicagdes dos
biomateriais sdo divididas em trés grupos que se destinariam a: substituicdo de
tecidos moles; substituicdo de tecidos duros e materiais para sistemas
cardiovasculares.

Neste trabalho pretende-se recobrir 0 ago AISI 316L com o 6xido de titanio
(TiO2) com um processo eletroquimico (via eletroforese) com diferentes suspensodes
buscando a formagdo de uma camada biocompativel, fina, homogénea e com boa

aderéncia ao substrato metalico.

MATERIAIS E METODOS

Chapas com dimensdes 50,0 x 20,0 x 2,0 mm do acgo inoxidavel AISI 316L
foram lixadas, desengraxadas com alcool etilico e a seguir identificadas por tempo e
suspensdo de imersdo. A deposicado de TiO, sobre os materiais deu-se pelo método
de eletroforese, variando os parametros de processo (tempo, pH na suspenséao e
tensdo) sobre as propriedades fisicas (adesado, cristalinidade, porosidade e
espessura), buscando identificar a correlagdo entre estes parédmetros sobre a

eficiéncia de deposicéo do TiO..
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O fendmeno denominado eletroforese é definido como sendo a migracao de
espécies carregadas eletricamente, que ocorre quando as mesmas sao dissolvidas
ou suspensas em um eletrélito, através do qual uma diferenca de potencial é
aplicada. Quase todos os materiais macroscopicos ou particulados em contato com
um liquido adquirem uma carga elétrica em sua superficie. O potencial zeta € um
indicador util dessa carga e pode ser usado para prever e controlar a estabilidade de
suspensdes ou emulsdes coloidais. Quanto maior o potencial zeta mais provavel que
a suspensao seja estavel, pois as particulas carregadas se repelem umas as outras
e essa forga supera a tendéncia natural a agregacéao.

As particulas de TiO, assumem uma distribuicdo de cargas na superficie
quando suspensa em um eletrélito (cargas positivas com pH menor que 4 e negativa
com pH maior que 4). A aplicagdo de uma diferenca de potencial na suspensao faz
com que espécies carregadas eletricamente se movam em diregcdo a um eletrodo.
Esta técnica foi desenvolvida pelo quimico Arne Tiselius e por este trabalho ele
ganhou o prémio Nobel em 1948. Este método de deposigdo € bastante limitado
devido a instabilidade dos aparelhos, e mais significativamente, pelos efeitos de
difusdo e aquecimento gerados pelo campo elétrico, os quais formam um gradiente
de composicao e microestruturas nos compostos depositados.

Uma diferenga de potencial foi aplicada entre o substrato a ser recoberto (AlSI
316L), catodo (eletrodo negativo, -) e uma placa de titanio puro grau médico foi
usada como eletrodo de sacrificio (eletrodo positivo, +), imersos em suspensoes
(figura 1) de HCI 1:1 e HNOg3 1:6 com o pH variando de 0,5 a 1,5. Na suspensao de
NaOH 4%, o substrato a ser recoberto foi utilizado como anodo (+) e a placa de
titdnio foi utilizada como catodo (-), em ambos casos foi dissolvido 5 g de TiO; nas
suspensdes. Apos a deposicao de TiO,, o substrato foi lavado com agua deionizada,
alcool etilico e secado ao ar livre. A deposicao de TiO, sobre o substrato foi avaliada
de forma qualitativa pelo método da fita empregado para avaliagdo de tintas e filmes

finos.
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Figura 1 — Desenho esquematico e fotografia da célula eletroforética

O teste proposto consiste colocar uma fita adesiva sobre o substrato recoberto
com TiO, e em seguida a fita é retirada em um unico movimento, sendo a adesao
avaliada pela retirada, maior ou menor, do material de recobrimento, estabelecendo

o tipo de falha (adesiva, coesiva ou cola).

RESULTADOS E DISCUSSAO

As variaveis pH e campo elétrico favoreceram a deposi¢ao do fiime de TiO,
sobre o substrato (figura 2) na suspensao que utilizou como solvente HNO3(pH da
ordem de 0,5), em func&o da forga eletrostatica sobre o TiO, que neste pH adquire
carga positiva na superficie e pode ser atraido facilmente pelo campo elétrico gerado
ao redor do substrato, avaliacdo qualitativa pelo teste da fita indicou uma adesao

satisfatoria do recobrimento sobre o substrato, com o tempo da ordem de 2 a 4 min.

Figura 2 — comparativo entre as amostras antes e depois da imersao na
suspensao de HNO3;. Amostra recoberta a esquerda e sem recobrimento a direita

Durante a realizagdo dos procedimentos de deposicdo foram feitas tentativas
onde houve a uma interrupgdo nos parametros de imersédo (para diminuigdo dos
efeitos de difusdo e aquecimento gerados pelo campo elétrico os quais acarretam

um gradiente microestrutural nos filmes depositados), ou seja, de 2 min de imersao e
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em seguida nova imersao durante as etapas de deposicao, o teste da fita mostrou
falhas adesivas e coesivas na camada depositada. Para a suspensdao com o
reagente HCI 1:1 ndo houve deposigao eficaz de filmes sobre o substrato (figura 3)

apenas corrosao nos contornos de graos.

Eveg

Figura 3 — comparativo entre as amostras antes e depois da imersao na
suspensao de HCI . Amostra recoberta a esquerda e sem recobrimento a direita

No caso da suspensdo com NaOH 4% uma fina camada foi depositada, mas
nao apresentou qualquer aderéncia sobre o substrato (figura 4), possivelmente
devido ao efeito da camada passivadora (CrxOy, ndao corrompida) do substrato
associado as tensdes residuais impedindo a interagdo entre a superficie do

substrato e o filme depositado o que provocou uma adesao nao satisfatoria.

Figura 4 — comparativo entre as amostras antes e depois da imersdo na suspenséo
de NaOH . Amostra recoberta a esquerda e sem recobrimento a direita

Os testes preliminares com células revelaram uma maior aposicao de células

sobre a superficie recoberta e estudos in vivo deverao ser realizados a posterior.

CONCLUSAO

Os recobrimentos de TiO, sobre os substratos que obtiveram melhores
resultados conforme analise do teste da fita, foram os que utilizaram como eletrdlito
a solugao de HNOg3; 1:6, tempo de 4 minutos e tensdo de 10V devido ao efeito maior
do potencial Zeta sobre a camada de ligagao (TiO). A Titdnia adquire dominio de

carga positiva quando pH < 4. O maior potencial provavelmente gerou uma
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suspensao estavel, pois as particulas carregadas se repelem umas as outras e essa
forga supera a tendéncia natural a agregagéo, promovendo assim uma maior taxa de
migracao eletroforética e consequentemente maior adesao.

Uma andlise completa da correlacédo entre a espessura, rugosidade, aderéncia
e estrutura cristalina sobre a performance serdo realizadas posteriormente,
verificando quais propriedades otimizariam sua performance visando aplicagdes na

area da saude.
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BIOCOMPATIBLE COATING TIO, THROUGH ELECTROFORETIC PROCESS ON
THE AISI 316L STAINLESS STEEL USING DIFFERENTS SUSPENSIONS HCL,
HNO; AND NAOH

ABSTRACT

Ceramic coatings on stainless steel AISI 316L produced with intention to investigate
the formation of a biocompatible film for applications in the medicine and odontology.
Bioceramics films (TiO,) was deposited by electroforetic process using different
suspensions watery, HCI 1:1, HNO3 1:6 and NaOH 4% generating a colloidal particle
suspension of TiO, and evaluating the following parameters of the process: time, pH
(suspension) and potential difference. The suspension of HCI promoted a film low
adherence of TiO, on the substratum, propitiating (in the substrate) the development
of points of corrosion in the contours of grains. With the suspension of NaOH it had
deposition without adhesion of the layer of TiO,, possibly had the incapacity to
breach the natural passive layer of this steel. The coating with HNO3; was what it
demonstrated excellent result, therefore the deposited layer after presented a film

uniform and a satisfactory adhesion evaluation for the test of the band.
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