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RESUMO

O aco inoxidavel 316L tem sido amplamente utilizado como um biomaterial metalico para
implantes ortopédicos e odontolégicos devido as suas excelentes propriedades mecanicas e
baixo custo. No entanto, uma das principais limitagdes ao seu uso clinico é a suscetibilidade a
corrosdo localizada em ambientes fisiologicos que podem resultar em inflamacéo, dor e, na
pior das hipéteses, falha no implante. Para aumentar sua biocompatibilidade, o metal pode ser
revestido com hidroxiapatita que possui uma composicdo quimica semelhante a matriz
inorganica do 0sso. O objetivo deste estudo é a melhoria do comportamento de corroséo,
biocompatibilidade do implante metalico e da osseointegracdo. O aco inoxidavel 316L foi
usado como substrato metalico para deposicdo do revestimento de hidroxiapatita realizado
pela técnica de eletrodeposicdo denominada Oxidacdo Eletrolitica a Plasma (PEO). As
amostras foram imersas em solucdo eletrolitica. Em seguida, foi aplicado uma diferenca de
potencial utilizando duas configuracdes: uma reacdo catodica durante os tempos de 90 e 180
segundos e uma reacdo anddica durante os tempos de 15 e 19 segundos.. A topografia dos
filmes depositados e sua espessura de camada, foram analisadas por Microscopia Eletrdnica
de Varredura (MEV). Ademais, as propriedades de corrosdo das superficies tratadas das
amostras foram avaliadas por meio de testes de polarizagdo potenciodindmica utilizando uma
célula eletroquimica de corrosdo com concentracao do eletrélito igual a 3% de cloreto de sodio
(NaCl). Os resultados obtidos mostraram que os revestimentos bioativos de hidroxiapatita
foram depositados com sucesso na superficie do substrato e apresentaram uma espessura
relevante e uniforme, constituida de uma composi¢ao quimica estavel.
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AISI 316LVM, Biomaterial.
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INTRODUCAO

O aco inoxidavel austenitico AISI 316L é um dos materiais metalicos biomédicos mais
amplamente utilizados em dispositivos médicos e odontoldgicos devido as suas excelentes
propriedades mecanicas, razoavel resisténcia a corrosdo e baixo custo. No entanto, uma das
suas principais limitagdes € sua utilizacdo temporaria em consequéncia da diminuicéo ou a falta
de biocompatibilidade devido a sua suscetibilidade a corrosdo e ao desgaste em contato com
fluidos fisiologicos.

Manivasagam et al., (2010) relataram que mais de 90% das falhas de implantes de aco
AISI 316L é devido a corrosdo localizada®. Os produtos de corrosdo metalica sdo
potencialmente toxicos e podem estar associados a respostas alérgicas, inflamacéo, dor e, na
pior das hipoteses, uma possivel intervencdo cirdrgica para substituicdo. Além disso, o processo
de degradacéo severa pode reduzir a integridade estrutural do implante, limitando o seu uso
clinico.

A seguranca biomédica e a biocompatibilidade do aco AISI 316L podem ser melhoradas
mediante a deposi¢do do revestimento sobre as superficies metalica, sendo uma das melhores
solucdes para melhorar a osseointegracdo para desempenho in vivo e citocompatibilidade
sanguinea. O revestimento aumenta a resisténcia a corrosao e ao desgaste do metal e ajuda a
prevenir a liberagao de fons metalicos nocivos para o corpo humano. (Asri et al., 2017)@

Para metais biocompativeis, revestimentos bioativos como a hidroxiapatita
[Cal0(PO4)6(OH)2, HAp] sdo amplamente aplicados, pois a HAp é um mineral de fosfato de
calcio que possui composicBes quimicas, cristalograficas estruturais e mineralogicas
semelhantes aos minerais 6sseos e dentarios humanos. (Thanh et al., 2013)®

Recentemente, muitas pesquisas sobre processos de deposi¢éo estdo sendo estudadas. A
oxidacéo eletrolitica de plasma (PEO) é uma técnica muito promissora e ainda pouco explorada.
O procedimento PEO utiliza a eletrolise convencional e a descarga de arco de plasma dentro de
uma solucdo eletrolitica sob alta tensdo para produzir revestimento ceramico em materiais leves
como Aco Inox 316L, Ti, Al, Mg, Zr e suas ligas. Dessa maneira, € possivel produzir uma
camada bioativa e microporosa altamente aderente nas superficies dos implantes. (Adeleke et
al., 2018)®

Neste estudo, o processo oxidacgdo eletrolitica plasma (PEQO) foi usado para depositar
filmes de hidroxiapatita (HAp) na superficie do ago inoxidavel 316L. O comportamento dos
parametros do processo de revestimento foi observado e suas caracteristicas morfologicas e
eletroquimicas foram obtidas, com o objetivo de validar a técnica aplicada e alcancar uma
excelente adesd@o do revestimento no substrato estudado.

MATERIAIS E METODOS

Uma haste cilindrica comercial de ago inoxidavel 316L foi utilizada para obter um total
de 20 amostras cortadas em formato de disco com 16 mm de diametro e 4 mm de espessura. As
amostras foram embutidas a frio com resina ep6xi e catalisador e, ap6s 0 seu endurecimento,
suas superficies foram gradativamente lixadas com lixas d’agua feitas de carbeto de silicio nas
granulometrias 220, 400, 600, 1200 e 2000, e, por fim, polidas e espelhadas com solucéo de
alumina. Em seguida, as amostras foram desembutidas, limpas com acetona e protegidas com
vaselina contra possiveis oxidagoes.

Segundo (Alves de Menezes et al., 2022)®, para obter a deposicdo de hidroxiapatita
(HAp), foi preparado uma solug&o eletrolitica contendo 1 litro de agua destilada, 10 gramas de
acetato de célcio (Ca(CH3COO0)2H20), 1 grama de beta glicerol fosfato — BGP (C3H7CaO6P)
e cerca de 3 mililitros de &cido nitrico (HNO3) 65% PA para tornar o pH da substancia &cido.
Para garantir a confiabilidade, foi utilizado uma balanca analitica para pesagem dos reagentes



e um béquer de vidro para homogeneizar a solugdo com auxilio de um agitador magnético
durante o tempo de 10 minutos.

O processo de deposicdo de hidroxiapatita (HAp) na superficie do substrato de aco AlSI
316LVM foi realizado utilizando o reator Eletrolitico de Oxidagdo a Plasma (PEQO) construido
no Laboratério de Processamento de Materiais por Plasma da Universidade Federal do Rio
Grande do Norte (UFRN). O equipamento possui duas configuracGes de polaridade - uma
reacdo catédica e uma reacdo anodica, em que aquela pode ser estabelecida conectando o cabo
de fase no porta amostra e o terra conectado no contra eletrodo, a conexao inversa € utilizado
na reacdo anodica.

Ap0s determinar os parametros de tratamento, o porta amostra contendo as amostras é
imerso na solucdo eletrolitica, a conexdo elétrica é realizada conforme a polarizacdo
estabelecida, o sistema de recirculacao do eletrolito € regulado para manter o volume constante,
0 agitador magnético é ligado e o tempo de tratamento € programado no temporizador digital.
Em seguida, o reator é acionado e a tensdo aplicada é ajustada pelo potenciémetro, os valores
de tensdo e corrente variam conforme as varidveis do tratamento e podem ser monitoradas, em
tempo real, no visor frontal do equipamento. Quando o temporizado digital atingir o tempo
predeterminado, o reator é automaticamente desligado e suas conexdes elétricas podem ser
desconectadas de forma segura para retirada das amostras tratadas.

Para realizar a deposi¢do de HAp, as amostras foram submetidas a tratamentos de forma
individualizada na polarizacdo catddica nos tempos de 90 e 180 segundos, e na polarizagédo
anodica nos tempos de 15 e 19 segundos.

As morfologias da superficie dos revestimentos e a espessura de camada foram
caracterizadas usando um microscopio eletrénico de varredura (MEV) do Laboratorio de
Caracterizagdo Estrutural de Materiais da UFRN. Para identificar a composicdo quimica das
fases dos revestimentos foi realizado anélise de difracdo de raios-X (DRX) no Laboratério de
Materiais Multifuncionais e Experimentacdo Numérica (LAMMEN) da UFRN.

Os parametros eletroquimicos dos revestimentos de HAp depositados no aco AISI 316L
foram estudados por polariza¢do potenciodindmica, conforme a norma PN 1SO - 17475:2005.
a area de superficie exposta das amostras foi igual 200 mm? e a varredura de potencial foi
realizada na faixa de Ecorr -10 V a Ecorr +10 V com duracao de 60 segundos. Os potenciais de
corrosdo (Ecorr) foram medidos para as amostras em estudo utilizando o software BASI
Epsilon-EC - Ver. 2.12.77.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As curvas de polarizagdo anodicas sdo apresentadas na Figura 1, indicando um aumento
no potencial de corrosdo (Ecorr) durante os ensaios das amostras tratadas em comparagdo com
as amostra sem tratamento PEO. As curvas foram deslocadas para um potencial mais positivo
(Ecorr) indicando uma maior estabilidade eletroquimica. Verifica-se que as amostras catodicas
de 90 e anadicas de 19 segundos apresentaram uma resisténcia a corrosao superior com relacao
a amostra catddicas de 180 e anddicas de 15 segundos.
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Figura 1. Curvas de polarizacdo anddica das amostras tratadas e ndo tratada.

Com base na analise dos dados de microscopia eletrénica de varredura, as morfologias
do filme em cortes transversais produzidos no PEO em diferentes tempos de tratamento sao
mostradas na Figura 2. A espessura e a densidade dos revestimentos aumentaram com o0
tratamento anddico em comparacao ao catodico de acordo com a tabela 1.

Amostras Espessura
C90 6,26 um
C180 6,97 um
A15 9,68 um
A20 7,86 um

Tabela 1. Espessura da camada das amostras tratadas

As camadas formadas tém uma morfologia de superficie tipica da hidroxiapatita
conforme a Figura 3. O revestimento apresenta um aspecto poroso com formacéo de trincas
devido as descargas de plasma e evaporacdo do gas gerado durante as reagdes quimicas, bem
como um rapido aquecimento e resfriamento relacionado a expansao térmica durante o processo

de PEO.

Figura 3.
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Figura 4. Morfologia da superficie das amostras revestidas.

Os padroes de DRX dos filmes de hidroxiapatita na superficie do substrato de aco 316L
sdo apresentados na Figura 5. A imagem (a) revela baixa intensidade das composi¢des de fases
de hidroxiapatita no revestimento catédico, observando-se apenas a formacdo de CaO na
amostra C180. Entretanto, a imagem (b) apresenta a reacdo anddica com picos de maior

intensidade para formagédo do Ca207P2, no qual explica as espessuras de camadas mais serem
espessas.
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Figura 5. Padrdes de DRX do revestimento PEO.

CONCLUSOES

O revestimento de hidroxiapatita foi depositado em a¢o 316L por oxidacdo eletrolitica
a plasma de forma eficaz. A quantidade de fases e a espessura de camada aumentou com o
tratamento anddico, em compara¢do ao catédico. Os ensaios eletroquimicos mostraram um

maior potencial de corrosdo para as amostras tratadas, em comparagdo com a amostra sem
tratamento, indicando uma maior resisténcia a corrosao.
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ELECTROLYTIC OXIDATION TO PLASMA OF AISI 316L STEEL WITH
ADDITION OF CALCIUM PHOSPHATE

ABSTRACT

316L stainless steel has been widely used as a metallic biomaterial for orthopedic and dental
implants due to its excellent mechanical properties and low cost. However, one of the main
limitations to its clinical use is the susceptibility to localized corrosion in physiological
environments that can result in inflammation, pain and, in the worst case, implant failure. To
increase its biocompatibility, the metal can be coated with hydroxyapatite which has a chemical
composition similar to the inorganic matrix of bone. The objective of this study is to improve
the corrosion behavior, biocompatibility of the metallic implant and osseointegration. Stainless
steel 316L was used as a metallic substrate for the deposition of the hydroxyapatite coating
performed by the electroplating technique called Plasma Electrolytic Oxidation (PEQO). The
samples were immersed in electrolyte solution. Then, a potential difference was applied using
two configurations: a cathodic reaction during the times of 90 and 180 seconds and an anodic
reaction during the times of 15 and 19 seconds. analyzed by Scanning Electron Microscopy
(SEM). Furthermore, the corrosion properties of the treated surfaces of the samples were
evaluated by means of potentiodynamic polarization tests using an electrochemical corrosion
cell with an electrolyte concentration equal to 3% sodium chloride (NaCl). The results obtained
showed that the bioactive hydroxyapatite coatings were successfully deposited on the substrate
surface and presented a relevant and uniform thickness, constituted by a stable chemical
composition.O resumo do trabalho (em inglés) devera ser apresentado em paragrafo Unico e
conter no maximo 3000 caracteres

Keywords: PEO, Calcium Phosphate, Corrosion, Hydroxyapatite, Electrolytic Oxidation,
AlSI 316LVM, Biomaterial.



