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INTRODUGAO

Com a crescente evolugéo de aplicagcdes na biomedicina, o desenvolvimento de novas ligas metélicas tem sido
impulsionado com a alta demanda em pesquisas por materiais com melhores propriedades mecanicas, quimicas
e bioldgicas, que se compatibilizem com os tecidos humanos, ambiente no qual séo inseridos. Nesse contexto, as
ligas de titdnio, como a TNZT (Titdnio, Nidbio, Zirconio e Tantalo), tém se destacado devido a sua
biocompatibilidade, baixo médulo de elasticidade e alta resisténcia a corrosao. Sendo assim, é valido ressaltar que,
a escolha de ligas metdlicas para implantes biomédicos se mostra mais adequada quando comparada a utilizagao
de polimeros, que originam inflamagdes quanto aos mondémeros inerentes a sua estrutura, ampliando a viabilidade
de degradacao e, a utilizagao de ceramicas e biovidros, que apresentam maior médulo de elasticidade e tenacidade
a fratura, se mostrando mais frageis que o necessario.

Considerando os recentes avangos, a busca por ligas alternativas, para composigdo de implantes médicos, tem
sido fomentada pelos pesquisadores ao redor de todo o0 mundo, visto que, ligas usualmente utilizadas, como Ti-
B6Al-4V, composta por titanio, aluminio e vanadio, estdo sendo, recorrentemente, associadas a doencgas
degenerativas, como o Alzheimer, devido a presenca de alguns elementos que ndo possuem boa
biocompatibilidade e que, com o tempo, sdo afetados pela corrosao, o que se torna prejudicial aos implantados.

Diante do exposto, esse projeto de iniciagao cientifica, desenvolvido com o apoio do Programa Institucional de
Bolsas de Iniciacao Cientifica (PIBIC), possui como objetivo a investigacdo do comportamento eletroquimico de
ligas TNZT (Ti-Nb-Zr-Ta) desenvolvidas por Sinterizagdo por Corrente Pulsada (SPS), processo especifico para
compactacao de elementos que compdem as ligas, que sao revestidas de nanotubos de didxido de titanio (TiO2),
através da anodizacao.

METODOLOGIA

Previamente ao desenvolvimento da pesquisa, as amostras, descritas na Tabela 1, foram obtidas pela técnica de
SPS (Sinterizacao por corrente pulsada) e apds o seccionamento em cortadora de precisdo, foram submetidas as
diversas atividades descritas a seguir. As ligas, compostas por Titanio (Ti), Niébio (Nb), Zirconio (Zr) e Tantalo (Ta),
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foram enumeradas de 1 a 4 conforme as diferengas em suas composi¢oes quimicas, de modo que, as ligas 1 e 2
sdo compostas por diferentes proporgoes dos elementos de liga Nb e Ti, enquanto que a ligas 3 e 4 apresentam a
mesma composigao quimica, mas diferem-se quanto ao po utilizado, sendo que na liga 4 utilizou-se pds pré-ligados
da liga. Esta etapa do trabalho foi realizada através de uma colaboragdao com a Cleveland State University — USA.

Ti (%p) Nb (%p) Zr (%p) Ta (%p)
Liga 1 45 30 5 20
Liga 2 40 35 5 20
Liga 3 53 35 7
Liga 4 53 35 7
Ti-CP 100 0 0

Tabela 1. Composicoes das Ligas TNTZ processadas por SPS

Para o inicio das atividades, foi necessdaria uma revisao bibliografica, a partir da leitura dos artigos de MAVROS et al.
(2019) e WALUNJ et al. (2023) para melhor entendimento da técnica empregada no processamento (SPS) e inicio
das atividades experimentais que envolveu a caracterizagdo dos substratos e modificagdo superficial por
anodizagao. Esses artigos apresentam as caracteristicas microestruturais, mecanicas e bioldgicas das respectivas
ligas de titanio mencionadas e sinterizadas por corrente pulsada (SPS), podendo ser utilizadas para implantes
médicos. O presente projeto visa expandir a caracterizagao destas ligas, a partir da andlise da viabilidade de
formacgao de nanotubos de TiO2 em suas superficies.

A obtencéo dessas ligas, a partir do processo de sinterizagao por corrente pulsada (SPS), ocorre pela imposi¢ao de
uma corrente elétrica em um sistema a vacuo, onde se encontra o p6 a ser sinterizado. O material € comprimido
entre duas prensas de Grafite, que o compactam, partindo de condi¢cOes especificas de pressao, temperatura,
tempo e intensidade da corrente. A tabela 2 mostra as condi¢des utilizadas para a formag¢ao das amostras TNZT
utilizadas para esse estudo.

Temperatura (K) Tempo (s) Pressao (MPa)
1373 300 50
Tabela 2. Condicdes das Ligas TNTZ processadas por SPS

A analise da composigao quimica das amostras foi aferida pelo uso da técnica de Espectroscopia de Fluorescéncia
de Raios X por Energia Dispersiva, em equipamento modelo EDX-7200 (Shimadzu) (Figura 1a). Parte das amostras
foram embutidas em baquelite em Prensa de Embutimento para realizacdo da analise microestrutural por
microscopia dptica (MO) e microscopia eletrénica de varredura (MEV), enquanto outras amostras permaneceram
sem embutimento para realizacdo das analises de difracdo de raios-X (DRX) e modificacdo superficial por
anodizagéo.

As amostras embutidas foram submetidas ao lixamento, utilizando as lixas de granulagdo #100, #220, #600 e
#1200, lubrificada com agua, e polimento em pasta diamantada de 6 um lubrificada com alcool. O polimento final
se deu pelo polimento em politriz automatica por 2 h em silica coloidal 0,03 pm lubrificada com agua. Para revelar
a microestrutura, foi utilizado ataque quimico Kroll composto de 5 mL de acido nitrico, 3 mL de acido fluoridrico e
92 mL de agua. Para andlise de difragdo de raios-X foram utilizadas amostras preparadas metalograficamente,
conforme descrito acima, sem o ataque quimico, em difratdmetro de raios-X (XPERT PRO - Panalytical) (Figura 1b).

O processo de obtencao de nanotubos de TiO2 se deu a partir da anodizagdo das amostras previamente lixadas em
lixas com granulometria #400 e #1200, seguido da limpeza em ultrassom com alcool isopropilico e posteriormente
4gua deionizada, e secas com fluxo de N2. Para tanto, foi utilizado uma célula de 2 eletrodos, onde as amostras de
Ti e suas ligas corresponde o anodo e foi ligado ao terminal positivo de uma fonte de potencial (Potenciostato
PGSTAT 302N) e um eletrodo de platina, que corresponde o catodo, foi ligado ao terminal negativo da mesma fonte.

XXXIIl Congresso de Iniciagdo Cientifica da UNICAMP — 2025 2



Os pardmetros de anodizagado envolveu potencial de 20 V, aplicado com uma rampa de 2V/min, tempo de
anodizacao de 1 h e solugao eletrolitica composta de 0,5%NH4F, 10%H20 em etilenoglicol. Apds a anodizacao, as
amostras foram limpas em ultrassom com agua destilada e secas em fluxo de N2, para posteriormente serem
analisadas por MEV quanto a formagao dos nanotubos, homogeneidade, morfologia e posteriormente obtidas as
dimensoes através do uso de software de analise de imagem (imageJ®).

Figura 1. Espectrometro de fluorescéncia de raios-X (Shimadzu) e (b) Difratdmetro de raio-x (Panalytical).

RESULTADOS E DISCUSSAO:

A andlise de composigao quimica das amostras por FRX permitiu avaliar a presenga dos elementos Ti, Zr, Nb e Ta
apresentados na Tabela 3, com a porcentagem média de cada elemento presente, indicando que a composig¢ao
aferida foi proxima da composi¢cao nominal das ligas.

Ti (%) Zr (%) Nb (%) Ta (%)
Amostra 01 Balanco 3,97 £ 0,31 28,23+0,19 20,11 +0,13
Amostra 02 Balanco 4,05+0,16 31,69 +0,38 20,15+ 0,36
Amostra 03 Balanco 5,88 £ 0,46 33,38 0,19 9,91 +0,20
Amostra 04 Balanco 5,32+0,15 34,45+ 0,12 5,34+£0,16

Tabela 3. Composi¢coes médias das amostras e, seus respectivos desvios, na analise de FRX.

Andlises de MO, MEV e DRX (Figura 2) foram realizadas para caracterizar a microestrutura das ligas e revelou a
presenca da fase a no Ti, as fases o, a” e 3 nas ligas 1, 2 e 3 e somente a presenga da fase 3 na liga 4.
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Figura 2. Padrao de difragao de raios-X das ligas 1 a4 e do Ti-CP

XXXIIl Congresso de Iniciagdo Cientifica da UNICAMP — 2025 3



Apés a anodizagdo em solucédo a base de fluoreto, as superficies das ligas foram analisadas por microscopia
eletrénica de varredura (MEV) indicando a formagao de camadas 6xidas com diferentes morfologias, de acordo
com a composig¢ao quimica da liga e caracteristica do pd6 utilizado.

Figura 3. Microscopia eletrénica de varredura da superficie das ligas processadas por SPS e anodizadas a 20 V
por 1 h (a) liga 1, (b) liga 2, (c)liga 3, (d) liga 4, (e) Ti-CP.

As dimensoes de didmetros interno e externo das nanoestruturas e comprimentos da camada éxida foi aferida
mediante o uso de software de andlise de imagem com valores apresentados na Tabela 4.

Diametro interno (nm) Diametro externo (nm) Espessura (um)
LIGA1 30,1+5,2 51,6 +8,0 ---
LIGA 2 NP NP 0,57 + 0,02
LIGA3 NP NP ---
LIGA 4 30,6+2,6 57,7+6,0 3,02+0,04
LIGATi-CP 51,0+6,2 79,0+7,0 1,15+ 0,03

Tabela 4. Parametros dimensionais dos tubos obtidos a partir da analise das imagens de Microscopia eletronica de
varredura (MEV).

CONCLUSOES:

Andlise de difracdo de raios-X, microscopia 6tica e a microscopia eletrénica de varredura permitiram
observar que o uso de pds microligados resultaram em maior homogeneidade microestrutural comparados as ligas
obtidas a partir de pds ligados mecanicamente. Além disso, a formagao dos nanotubos por anodizagao nesta liga
foi mais eficiente comparado as ligas formadas com pds ligados mecanicamente, as quais resultaram em
nanoporos.
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