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RESUMO

Os acos inoxidaveis apresentam distintas propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo
dependendo da composicdo de suas ligas. Conseqlentemente, torna-se de grande interesse a
caracterizacdo da composic¢do quimica dos agos inoxidaveis, pela estreita relacdo entre esta e suas
propriedades de corrosdo e mecanicas. A analise dos elementos liberados em solu¢do como resultado
da corrosdo é também de grande importancia como método investigativo do processo corrosivo,
permitindo avaliar se ocorreu dissolucdo seletiva do material. O objetivo deste estudo foi aplicar o
método de andlise por ativagdo com néutrons (NAA) na analise dos produtos de corrosdo do ago AlSI
444 que sdo acos ferriticos utilizados em sistemas de exaustdo e em convertedores cataliticos. Este
trabalho foi realizado com o objetivo de avaliar a possibilidade de uso deste aco como biomaterial.
Foram analisados os produtos de corrosdo nos extratos (meios de cultura celular onde as amostras de
aco ficaram imersas por 10 dias a 37°C). Os mesmos extratos foram utilizados no ensaio de
citotoxicidade pelo método de incorporacdo do vermelho neutro. Os resultados obtidos indicaram a
liberacdo dos elementos Co, Fe, Mo e Zn do ago inoxidavel 444, que nas concentragdes presentes nao
apresentaram toxicidade. Apesar do ago ndo mostrar citotoxicidade, este metal ndo pode ser utilizado
como biomaterial por ser ferromagnético e apresentar susceptibilidade a corrosdo localizada. Os
resultados obtidos indicaram a viabilidade do uso da técnica de NAA em estudos de corrosdo do aco
inoxidavel 444 devido a sua alta sensibilidade e a possibilidade de uma anélise multielementar.

1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis por apresentarem distintas propriedades mecéanicas e resisténcia a
corrosdo, de acordo com a sua composicdo quimica, sdo muito utilizados como biomateriais
metalicos. Biomaterial € um material ndo vivo usado num dispositivo médico com o objetivo
de interagir com sistemas biologicos. Consegilientemente torna-se de grande interesse a
caracterizagcdo da composi¢do quimica destes acos inoxidaveis, pela estreita relagdo entre esta
e suas propriedades mecanicas e de corrosdo [1].

O aco inoxidavel AISI 444 ¢ um aco ferritico utilizado em sistemas de exaustdo e em
convertedores cataliticos. Entre os acos inoxidaveis ferriticos € um dos que apresenta mais
elevada resisténcia a corrosdo, com a vantagem de mais baixo custo em relacdo aos
austeniticos. A resisténcia a corrosdo de materiais metalicos, todavia, € um dos fatores mais



criticos para sua aplicacdo como biomaterial, uma vez que, mesmo pequenas quantidades de
ions metalicos no organismo, podem eventualmente causar reacdes prejudiciais a saude.
Torna-se, portanto, de grande importancia analisar os elementos liberados em solugédo como
resultado da corrosdo nos meios fisiologicos. Esta anélise também permite avaliar se ocorreu
dissolucdo seletiva do material.

O objetivo deste estudo foi aplicar o método de analise por ativacdo com néutrons (NAA)
para quantificar os produtos de corrosdo do AISI 444 e verificar a toxicidade dos mesmos
com a intencdo de avaliar a potencialidade de uso deste aco como biomaterial.

2. METODOLOGIA
A composicdo quimica do aco inoxidavel AISI 444 utilizado neste trabalho foi fornecida pelo

fabricante (ACESITA) [2] e esta apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢ao quimica (% massa) do aco inoxidavel AISI 444,

C Mn Si P S Cr Ni Mo Al Cu Co \V Nb Ti

0,014 | 0,16 | 0,38 | 0,025 | 0,002 | 17,46 | 0,180 | 1,740 | 0,009 | 0,035 | 0,023 | 0,052 | 0,17 | 0,15

Foi aplicado o método de ativacdo por néutrons para a analise dos produtos de corroséo deste
aco em meio de cultura celular. Para isto, foi preparado um extrato colocando-se o metal em
imersdo em meio de cultura celular MEM (meio minimo de Eagle), na proporcéo de 1cm? de
area superficial do metal por mL do MEM, durante 10 dias em estufa a 37°C. Este mesmo
extrato foi utilizado para o ensaio de citotoxicidade pelo método de incorporacdo do
vermelho neutro.

2.1. Anélise Instrumental por Ativacdo com Néutrons

500 microlitros do extrato foram pipetados em cépsulas de polietileno de alta pureza e secos.
Estas capsulas foram irradiadas juntamente com os padrdes dos elementos por 5 min sob
fluxo de néutrons térmicos de 5 x10* n cm™? s™ e por 16 h sob fluxo de 5 x10*>n cm? s do
reator IEA-R1. Apds tempos adequados de decaimento as amostras e padres foram medidos
usando um detector de Ge hiperpuro da Canberra Modelo GGX2020 acoplado a um
processador integrado de sinais modelo 1510 e placa analisadora multicanal sistema 100
também da marca Canberra. Os radioisétopos formados foram identificados pelas energias
dos raios gama e meia vida. A concentracdo dos elementos foi calculada pelo método
comparativo.

2.2. Ensaio de citotoxicidade

O teste de citotoxicidade foi realizado em cultura de células de tecido conectivo de
camundongo da linhagem NCTC clone 929 da ATCC (American Type Culture Collection)
seguindo metodologia descrita em publicacdo anterior [3]. A % de viabilidade celular foi
calculada em relagdo ao controle de células no ensaio, medindo-se a incorporagéo do corante
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vital vermelho neutro pelas células vivas e ndo lesadas, em espectrofotbmetro Sunrise para
microplacas de 96 pocos (leitor de ELISA) em 540nm.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 2 estdo os resultados das analises do extrato resultante do ensaio de corrosao e
resultados da analise do branco (meio de cultura utilizado como extrator). Estes resultados
indicam a liberacdo de quantidades muito pequenas dos elementos Co, Fe, Mo e Zn do aco
inoxidavel AISI 444. Apesar do aco 444 apresentar alto teor de Cr (17,5%) néo foi possivel
determinar a quantidade deste metal no extrato, devido a insignificante corrosdo desta liga no
MEM, que pode ser comprovado pela concentragdo muito baixa do Fe, principal elemento
deste aco. A analise de Cr nos produtos de corroséo sofreu a interferéncia da contribuicédo do
branco da capsula de polietileno adquirida da Vrije Univesiteit, Amsterdam que contém como
impureza traco este elemento. Isto pode se observado na Tabela 2, onde a concentracdo do Cr
no extrato foi praticamente igual a do branco. A presenca de altas concentracdes de Na no
extrato resultou na saturacéo do detector devido a alta atividade do *Na formado, impedindo
a realizacdo das medidas da amostra logo apos a irradiagdo. Consequientemente, Cu e Mn néo
puderam ser determinados, pois os radioisétopos correspondentes **Cu e **Mn apresentam
meias vidas relativamente curtas.

Tabela 2. Concentragdes dos elementos nos extratos de corroséo e no branco.

Extrato do Branco

Elemento Aco 444/MEM (*) MEM
As,ngmL™ 27 +5(**) n.d.
Ca, pg mL™ 78+5 75+0,2
ClugmL™ 4550 + 107 5975+ 119
Co,ngmL™ 15,8 + 0,6 48+0,3
Cr,ngmL™ 900 + 10 853 + 8
Fe, ngmL™ 748 + 207 n.d.
Mo, ng mL™ 56 + 10 n.d.
Na, ug mL™ 2863 + 44 3254 + 61
Zn, ug mL™ 2,20 + 0,05 0,41+0,01

(*) - Contribuicéo devida ao branco ndo foi descontada; (**) - Incerteza calculada
considerando erros nas medidas das taxas de contagens da amostra e padrao.
n.d. — indica ndo detectado

Na Fig.1 estdo apresentadas as curvas de viabilidade celular do ensaio de citotoxicidade.
Neste grafico pode-se obter o indice de citotoxicidade (ICsos) que no caso do controle
positivo é de 24 indicando que o extrato do controle positivo (solugdo de fenol 0,02%) na
concentracdo de 24% lesou ou eliminou 50% da populacdo celular no ensaio. O aco
inoxidavel AISI 444 mostrou um comportamento semelhante ao controle negativo (placa de
Ti), isto €, ndo apresentou citotoxicidade.
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Figura 1. Curvas de viabilidade celular obtidas no ensaio de
citotoxicidade pelo método de incorporacdo do vermelho
neutro dos produtos de corrosdo do aco inoxidavel AISI 444,

4. CONCLUSAO

Os resultados obtidos indicaram a viabilidade de utilizacdo da andlise por ativacdo com
néutrons para determinacdo dos produtos de corrosdo, do acgo inoxidavel AISI 444 em MEM,
podendo ser quantificados os elementos As, Ca, Co, Fe, Mo e Zn, principalmente devido a
sua alta sensibilidade, facilidade e possibilidade de uma analise multielementar. Os elementos
detectados no extrato mostraram a alta resisténcia a corrosao do ago 444 no meio fisiologico
usado (MEM), na temperatura de 37°C. O ago ndo mostrou toxicidade no ensaio de
citotoxicidade provavelmente devido a presenca de baixas concentracdes dos elementos
resultantes da corroséo, no extrato.

Posteriormente serdo investigados os elementos tais como Co, Cr, Cu e Ni e suas
concentragfes minimas no extrato que podem provocar toxicidade.
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