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RESUMO

A resisténcia a corrosao do titanio € a principal propriedade quando estamos falando
de biocompatibilidade. A anodizacdo é capaz de sintetizar a camada de o6xido
protetor de forma controlada, possibilitando a melhora da biocompatibilidade e da
osseointegracdo do implante. O principal objetivo foi realizar a sintetizagdo da
camada de TiO2, na forma de nanotubos, na tensdo de 40V. A cristalizacdo da
camada foi realizada por tratamento térmico. Além disso, buscou-se analisar o
espectro de cores visiveis. As cores obtidas e os demais resultados comprovaram a
formagao da camada como esperado.

Palavras-Chave: Titanio, Biocompatibilidade, Anodizacgéao.

ABSTRACT

Titanium corrosion resistance is the principal property when we are talking about
biocompatibility. The anodization is able to synthesize a layer of protector oxide in
controlled form, enabling the improvement of the biocompatibility and the
osseointegration of the transplant. The main objective was realizing synthesization of
TiO2 layer, in nanotube form, in 40V tension. The crystallization of the layer was
executed by heat treating. Furthermore, sought analyse the spectral of the visible
colors. The obtained colors and the all the others results confirmed the layer
formation as expected.

Keywords: Titanium, Biocompatibility, Anodization.

INTRODUGAO E JUSTIFICATIVA

O titdnio € amplamente utilizado uma vez que suas propriedades mecanicas
sdo altamente satisfatorias quando se trata de osseointegragdo. (De Souza,
2014).Naturalmente, o titanio desenvolve uma camada de Oxido protetor que
confere ao material sua elevada resisténcia a corrosao. A anodizacgao eletroquimica
€ um processo capaz de induzir a formagdo da camada passiva de oxido (TiO,),



podendo aumentar a resisténcia a corrosdo do material, bem como contribuir para
sua vida util. O processo consiste em uma célula eletroquimica contendo um catodo,
um anodo (titdnio), um eletrolito e uma fonte de tens&o. A aplicagdo de tensdes na
célula induz a formacdo da camada de Oxido, onde sabe-se que a espessura do
filme é dada em fungao do valor da tensao utilizada, conforme a tensdo aumenta, a
espessura da camada de 6xido também aumenta (Souza, 2002).

Além disso, a formagdo da camada por meio da anodizagado possibilita a
formagdo de uma camada nanotubular, assim, caracterizando a nanotecnologia.
Esta tecnologia é caracterizada por combinar tratamentos superficiais nos materiais
e a adicao de particulas nanométricas que melhoram a resposta cicatricial em casos
onde a osseointegracdo possa ser prejudicada. A formagdo da camada de 6xido
protetor de titdnio em forma nanotubular € um caminho a ser seguido para o
desenvolvimento dos biomateriais que s&o baseados no Titanio (OrtodontiaSPO,
2017; Verissimo, 2013).

Desta forma, torna-se de suma importancia a realizacdo do processo em
ligas de titdnio. O objetivo do projeto em questdo foi realizar o processo de
anodizagao eletroquimica na liga de titdnio comercialmente puro grau 2 (Ti CP Grau
2), visando a formacéao controlada da camada de TiO2, bem como, atuar juntamente
com a empresa Protus - Materiais para Medicina, auxiliando no desenvolvimento do
Arranjo Produtivo Local.

2. MATERIAIS E METODOS

Para o procedimento os corpos de prova foram limpos na lavadora
ultrassoénica, em seguida, sofreram uma decapagem para a remog¢ao da camada
existente imersos em uma solugado com a concentracao de 15% HNO3 e 1% HF.

Inicialmente, os parametros de processo foram definidos como: para catodo
foi utilizado o proprio Ti CP Grau 2; como anodo foi utilizado o material anodizado
ou seja, Ti CP Grau 2; como eletrélito utilizado foi 680 ml de agua destilada + 2,2
mol de H3PO4. O ensaio foi realizado variando a tensdo numa escala crescente de
0V a 74V com um intervalo de 2V, a fim de determinar o espectro de cores possiveis
com a formagéo do TiO2. As amostras foram imergidas no eletrélito com a fonte de
tensdo por 10 segundos, enxaguadas em agua e identificadas de acordo com a
tensado de anodizagao.

ApOs a realizagao dos ensaios preliminares, mudou-se parte dos parametros
de processo a fim de fazer a formagao do 6xido na forma nanotubular, passando a
ser: catodos de aco inoxidavel AlSI 316L; anodo de Ti CP Grau 2 e um eletrdlito de
agua deionizada + 1 mol de H3PO4 + 0,3% de HF. O tempo de ensaio determinado
foi de uma hora, com tensdo constante e fazendo a verificacdo das variagdes da
corrente durante o ensaio. Com isso, foram fabricados corpos de prova em
formatos retangulares de dimensdes 15,3 mm x 34,9 mm e espessura de 1,27 mm.

A anodizacgao foi realizada com tensdo constante de 40V e, posterior a isso,
os corpos de prova foram submetidos a tratamento térmico por 2 horas a 550°C e
resfriadas a ar, para induzir a cristalizacdo da camada na forma anatase. Durante a
anodizagao os dados de corrente foram coletados através de um multimetro digital.

Com o intuito de detectar as fases cristalinas presentes na camada foi
realizado uma difragao de raio X, no laboratério LACER UFRGS, com radiacdo Cu



Ka, com um intervalo de angulos de 30° a 90° 26 com passo de 0,1° e tempo por
passo de 5 segundos. A dureza dos corpos de prova foi aferida por um Micro
Durémetro Vickers.

3. RESULTADOS ESPERADOS E DISCUSSAO

A partir dos ensaios preliminares, foi possivel identificar o espectro de cores
visiveis aparente na superficie do corpo de prova com a formagao do 6xido de
titdnio, com pode ser observado na Figura 1.

Tabela 1 - Organizagdo das amostras do Objetivo |

Figura 1 - Espectro de cores visiveis.
Fonte: Préprio autor

Segundo Souza (2002), quando se trata do titanio, para cada valor de tenséo
aplicada podemos observar uma cor de interferéncia distinta na superficie onde o
oxido foi formado. O TiO2 é transparente, mas, em virtude da refracdo de luz, para
cada espessura de camada obtém-se uma cor caracteristica. Na Figura 1, podemos
avaliar as cores de interferéncia de 12V a 74V, uma vez que de 0V a 10V n&o foi
possivel obter nenhuma cor caracteristica. A presenga das cores de interferéncia
confirmou que ocorreu a formacgao de 6xido protetor.

Com a adicdo do acido fluoridrico os corpos de prova passaram a nao
apresentar cores caracteristicas intensas. Os ions de fluor, originados durante o
processo, atacam a superficie do titdnio e a criacdo da camada acaba néao
apresentando cores intensas.

Na Figura 2 temos a curva de densidade de corrente em fungéo do tempo. O
pico de densidade de corrente visualizado no inicio do ensaio, seguido pelo seu
decaimento até, aproximadamente, 4 minutos, representa o periodo de formacao da
camada de Oxido de forma compacta. Posteriormente, inicia-se o processo da
formagdo dos nanotubos e a camada passa a ter espessura constante, isso é
comprovado com a linha crescente da curva a partir dos 4 minutos, o que indica que
a camada é dielétrica e, com o crescimento dos nanotubos, a densidade de corrente



passa a subir para que a tensdo se mantenha constante. A curva obtida é similar
com o reportado por autores, como Indira (2012).
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Figura 2: Curva densidade de corrente vs tempo.
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Fonte: Préprio autor.
camada foi verificada a partir da difragcdo de raio X. Na

Figura 3 podemos observar os dados coletados no corpo de prova apenas
anodizado e no corpo de prova que passou por tratamento térmico.
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Figura 3 - Difracdo de Raio X nas amostras apenas anodizadas e amostras anodizadas e

tratadas.
Fonte: Préprio autor.

A presenca do pico de anatase, nas posicbes 20=47,98° e 20=54,11°
confirmam a cristalizacdo da camada.
A afericdo da microdureza dos corpos de prova mostrou que a anodizagao

nao afeta as propriedades

mecanicas do material, comprovado na Tabela 1.

Tabela 1 - Microdureza (HV) dos corpos de prova.

Ti CP Grau 2 Ti CP Grau 2 Segundo Poondla
anodizado (2009)
Média 173,5 HV 174,3 HV 170 HV

Fonte: Préprio autor



4. CONSIDERAGOES FINAIS

As pesquisas bibliograficas realizadas possibilitaram a determinacdo dos
parametros de processo, bem como a analise dos resultados obtidos. A anodizagao
com um eletrélito de acido fosférico induziu a formagéo da camada, sendo possivel
identificar o espectro de cores. O eletrdlito contendo acido fosférico e fluoridrico
apresentou curva densidade de corrente vs tempo caracteristica da formacédo de
nanotubos. Conforme os dados obtidos na difragcdo de raio X, confirmou-se a
cristalizacdo da camada de 6xido na forma anatase através do tratamento térmico.

A andlise microdureza comprovou que a anodizagdo nao influi nas
propriedades mecanicas do material. Portanto, os dados obtidos através dos
ensaios atestaram que é possivel a formacao de TiO2 na forma de nanotubos, bem
como a cristalizagdo da camada na forma de anatase.
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