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Resumo

O presente trabalho avaliou, por técnicas eletroquimicas, superficies do aco inoxidavel austenitico
ISO 5832-1 recobertas com filmes de TiO2, sintetizados pelo método sol-gel. As técnicas
eletroquimicas utilizadas foram: monitoramento de potencial de corrosao em circuito aberto em
funcdo do tempo de imersdao em solucao de Ringer, que simula os fluidos corpéreos; espectroscopia
de impedancia eletroquimica e calculo de densidades de dopantes no filme passivo por meio da
abordagem de Mott-Schottky. Amostras deste mesmo biomaterial sem recobrimento foram
analisadas para fins de comparacgao. Os resultados indicaram diminuicdo da susceptibilidade a
corrosao localizada nas amostras recobertas por TiO2, devido ao carater aderente e protetor dos
filmes depositados nas superficies deste biomaterial.
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Introducao

Os biomateriais substituem ou auxiliam varias partes do corpo humano para que estas possam
desempenhar as suas funcdes adequadamente (WILLIANS, p.237, 1976). As texturizagoes



produzidas por meio de feixe laser garantem um acabamento superficial apropriado para a fixacao,
aumentando-se a rugosidade e, consequentemente, a area superficial. O comportamento
eletroquimico do biomaterial é profundamente influenciado pela sua condicao de superficie, visto
que a regido submetida ao feixe laser se torna essencialmente anédica (PIERETTI, 2016). E sabido,
todavia, que esta técnica produz aquecimento, ablagdo, fusdo e evaporacdao de elementos quimicos
da superficie do biomaterial em regides muito localizadas, podendo gerar uma regido submetida a
solidificacdo e resfriamento fora das condicdes de equilibrio, provocando uma zona termicamente
afetada muito pequena. Apesar de que os biomateriais metalicos empregados atualmente tenham
suas propriedades eletroquimicas bem caracterizadas, alguns processos de fabricacdo de
dispositivos médicos ou dentarios podem alterar a resisténcia a corrosao dos implantes. Nos agos
inoxidaveis, os filmes passivos sdo formados por uma camada interna de 6xido e uma camada
externa de hidroxido ou oxi-hidroxido, (modelo de dupla camada). A composicao quimica, valéncia,
espessura, cristalinidade, rugosidade e presenca de defeitos influenciam o crescimento, estabilidade
e quebra de camadas finas do filme passivo (MARCUS, p.109, 1998. Revestimentos de TiO2 tém
atraido interesse significativo para muitas aplicacoes, especialmente por sua estabilidade, alta
resisténcia a corrosdo, disponibilidade e baixo custo de producdo. O objetivo deste trabalho foi
analisar a eficacia da texturizacdo a laser em superficies do aco inoxidavel ISO 5832-1 revestidas
com TiO2.

Material e métodos

Amostras do aco inoxidavel austenitico ISO 5832-1 em formato de barras de 15 mm de diametro,
foram cortadas em formatos de pastilhas com 5 mm de espessura, e tiveram suas superficies lixadas
e polidas até 1 micron. Parte destas amostras sofreu tratamento superficial de texturizacdo por feixe
laser. Em seguida, foi realizada a limpeza das amostras - dois minutos no ultrassom com acetona
mais dois minutos no ultrassom com agua deionizada, secagem com N2. Os filmes de TiO2 foram
sintetizados pelo método sol-gel, utilizando isopropéxido de titanio (pureza 97%) como precursores
de titanio e oxigénio, e alcool isopropilico, com uma razao de 1:10 e pH = 3. A solucado foi mantida
sob agitacdo a 75°C por 60 min para a obtencao do sol. A deposicdo dos filmes sobre as amostras
foi realizada em temperatura ambiente, utilizando-se um aerégrafo. O angulo de incidéncia do jato
foi fixado em 45° e a velocidade média de avanco foi de 17 mm/s. Para a camada foi considerada
dez deposicdes, foi adotado filme de uma camada. As amostras foram secas a 100 °C por 60 min
apos a deposicdo da camada, em seguida, tratadas termicamente para cristalizacdo dos filmes de
TiO2, em atmosfera de argonio. As técnicas eletroquimicas utilizadas foram: monitoramento de
potencial de corrosao em circuito aberto em funcao do tempo de imersdao em solucao de Ringer, que
simula os fluidos corporeos; espectroscopia de impedancia eletroquimica e calculo de densidades de
dopantes no filme passivo por meio da abordagem de Mott-Schottky. A velocidade de varredura
utilizada foi de 1,0 mV/s.

Resultado e discussao

O acabamento superficial das amostras é fortemente influenciado pela técnica de texturizagdo por
feixe laser(Pieretti, 2016).Este efeito também foi verificado em amostras com revestimento de
TiO2, que por ser biocompativel, pode ser empregado para aplicagoes biomédicas. Todos os ensaios
eletroquimicos foram realizados em um equipamento Bio-Logic utilizando célula de trés eletrodos,
consistindo num eletrodo de trabalho, um contra-eletrodo (Pt) e eletrodo de referéncia de
Calomelano saturado, monitorando-se inicialmente o potencial de corrosdao em circuito aberto por



uma hora e, em seguida, realizando-se os ensaios de espectroscopia de impedancia eletroquimica.
As propriedades eletronicas do filme passivo foram determinadas por meio da técnica de Mott-
Schottky. As medidas de capacitancia foram realizadas a 1 kHz. A polarizagdo foi aplicada a passos
sucessivos de 50 mV (SCE) na diregdo catodica a partir de 500 mV (SCE) para -1000 mV (SCE). A
Figura 1 apresenta diagramas de Nyquist para todos os tipos de superficie analisados, mostrando
impedancias elevadas associadas as amostras do biomaterial sem texturizacdo a laser, e a menor
impedancia associada a superficie marcada a laser e revestida por TiO2. O Diagrama de Mott-
Schottky utilizado para calcular a densidade de defeitos no filme passivo esta apresentado na Figura
2 e a densidade de doadores de cargas, encontra-se na Tabela 1. O revestimento de TiO2 ndo foi tao
eficaz sobre as superficies polidas; entretanto, se mostrou mais resistente nas tratadas a laser.
Pesquisas recentes com o mesmo biomaterial e com tratamento de texturizacdo das superficies por
feixe laser revelaram inclinacdes semelhantes nas curvas do diagrama Mott-Schottky e,densidades
de dopantes com mesma ordem de grandeza (PIERETTI et al., p.150, 2014).
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Diagramas de Nyquist para as condicdes avaliadas.
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Tabela 1. Densidade de doadores de cargas para as superficies analisadas.

Superficie Sern TiO; (o) Com TiCk (o)
Com laser 1917 e 222 e
Sem laser 18,94 22 3,59 e

Diagramas de Mott-Schottky para amostras do aco inoxidavel com e sem tratamentos.



Conclusoes

As amostras revestidas apresentaram menores densidades de doadores de cargas, que sao associados
aos semicondutores do tipo-n, do que as amostras sem recobrimento. Os revestimentos de TiO2
produzidos com argonio (Ar) apresentaram filmes passivos com comportamentos mais capacitivos.
As amostras com texturizacao a laser apresentaram maior aderéncia do revestimento. Estes
resultados sugerem que os filmes finos obtidos por este método podem ser empregados para a
protecao contra a degradagao deste aco inoxidavel em ambientes agressivos, como os encontrados
no corpo humano.
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