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RESUMO

Nas Ultimas décadas houve um enorme crescimento do uso titdnio comercialmente puro nos
mais variados setores da economia como por exemplo na industria petrolifera, aeroespacial e
biomédica. Na inddstria biomédica o uso desse metal se caracteriza por ter propriedades
mecanicas semelhantes as do 0sso do corpo humano, por apresentar excelente resisténcia a
corrosdo quando comparado com outros metais, e também por ser biocompativel. A
biocompatibilidade do titanio ocorre em funcdo da camada de oxido que € formada sobre a
superficie deste metal quando exposto a uma atmosfera em que ha a presenca de oxigénio. Esta
camada pode ser amorfa ou cristalina, geralmente quando formada espontaneamente os filmes
sdo amorfos, porém para 0 uso biomédico é interessante que a fase cristalina anatase se forme
sobre a superficie do titanio, pois de acordo com a literatura esta fase favorece a
osseointegracdo. Sendo assim varias técnicas de modificacdo de superficie, como por exemplo,
anodizacdo, tratamento térmico, eletrodeposicao, sdo estudadas para melhorar as propriedades
da camada de TiOz. Por tanto, o objetivo desse trabalho foi investigar como os parametros de
anodizacao e caracteristicas de filmes anodicos estéo relacionados. Os filmes foram obtidos por
anodizagdo em solucdes de 0,25 e 2,5 mol L de H3PO4 em trés tempos de anodizacéo (3, 6 e
12 horas), comparando dois tipos de substratos: superficies de titanio eletropolidas e polidas
com alumina, com a finalidade de obter uma superficie mais biocompativel por meio da
formacdo de anatase. A fim de verificar os efeitos do tratamento térmico na camada de éxido,
as amostras anodizadas em 3 horas foram submetidas a temperatura de 450 °C por uma hora
em atmosfera inerte. Para a caracterizacdo da camada de 6xido formada utilizou-se micrografias
via MEV, espectros Raman e DRX. Estas técnicas mostraram o efeito do polimento superficial
sobre o crescimento do filme, ou seja, verificou-se que o filme se formou mais rapidamente na

superficie polida com alumina, em comparacdo aos substratos de titanio eletropolidos.

PALAVRAS-CHAVE: Titanio. Anodizacdo. Eletropolimento. Biomateriais. Anatase.

Teécnicas de modificagdo de superficie.



ABSTRACT

In the last decades, there has been a great growth in the use of commercially pure titanium in
the most varied sectors of the economy, such as in the aerospace and biomedical industries. In
the biomedical industry the use of this metal is due to its properties, such as mechanical strength,
which is similar to human bone, as well as its excellent corrosion resistance compared to other
metals, and also because of it is a biocompatible element. The biocompatibility of titanium
occurs as a function of the oxide layer formed on the surface of this metal when it is exposed
to an atmosphere where there is the presence of oxygen. This layer can be amorphous or
crystalline, usually when it is formed spontaneously the films are amorphous, but for
biomedical use it is interesting that the morphology of the anodic film is composed by the
Crystalline phase of the anatase, because according to the literature this phase favors
osseointegration. In order to improve the properties of the titanium oxide layer, various surface
modification techniques have been studied, such as anodizing, heat treatment and
electrodeposition. Thus, the proposal of this work was to investigate how the anodization
parameters and the characteristics of anodic films are related. The films were obtained by
anodization in 0.25 and 2.5 mol L H3PO4 solutions in three anodization times (3, 6 and 12
hours), comparing two types of substrates: electropolished and non-electropolished titanium
surfaces, aimed to create a more biocompatible surface through anatase formation. In order to
verify the effects of the heat treatment on the oxide layer, the samples anodized after 3 hours
were subjected to a temperature of 450 °C for one hour in an inert atmosphere. The
characterization of the anodic oxide layer was performed using SEM, Raman and XRD
analysis. The obtained results showed the effect of the surface polishing on the growth of the
films, that is, the films were found to have formed more rapidly on the polished surface using

alumina compared to the electropolished substrates.

KEYWORDS: Titanium. Anodizing. Electropolish. Biomaterials. Anatase. Surface

modification techniques.
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1 INTRODUCAO

Nas Gltimas décadas a utilizacdo do titanio cresceu amplamente nos mais variados
setores da engenharia de materiais como, por exemplo, na industria biomédica, petroquimica e
aeroespacial. O crescimento ocorre em funcéo de que este metal apresenta propriedades como
excelente biocompatibilidade, baixa massa especifica, elevada resisténcia a corrosédo e
mecanica, entre outras (MOHAMMED, 2017; KANG et al., 2017; SORO et al., 2018).

Muitas das propriedades conferidas ao titanio ocorrem em funcdo da camada de didxido
de titanio (TiO2) que é formada sobre a superficie deste metal quando é exposto a uma atmosfera
onde ha a presenca de oxigénio. O TiO2 pode apresentar morfologia amorfa ou cristalina, sendo
que as principais estruturas cristalinas apresentadas sdo, o rutilo, a anatase e a bruquita
(YAZDANYAR; ASCHAUER; BOWEN et al. 2018).

De acordo com Dominguez-Trujillo et al. (2018) quando o titdnio é aplicado no
segmento biomédico, € muito importante que ocorra uma rapida osseointegracdo do implante
ou da protese, para que se obtenha um resultado positivo. Porém por ser um material inerte ao
corpo humano, e também pela camada de TiO. formada espontaneamente geralmente ser
amorfa ha certa dificuldade da prétese se conectar ao tecido 6sseo. Por este motivo diversas
técnicas como a anodizacdo, eletrodeposicao, tratamento térmico, entre outras, vém sendo
desenvolvidas com o intuito de aumentar a cristalinidade da camada de 6xido e melhorar as

suas propriedades superficiais (SHAH et al. 2018).

Dentre as vérias técnicas de modificacdo de superficie existentes, a anodizacéo surge
como uma importante técnica eletroquimica que consiste em crescer sobre a superficie do
substrato de titanio uma camada fina e aderente de TiO», aplicando-se uma corrente anddica no
substrato imerso em um eletrolito adequado (CHOUDHARY et al. 2015). As vantagens em
utilizar a anodizacdo é que por meio desta técnica é possivel controlar a espessura e a
cristalinidade do filme, e também é possivel anodizar pecas de quaisquer dimensdes e
espessuras (KANG et al. 2017).

Nos ultimos anos tem-se buscado aprimorar metodologias para favorecer o crescimento
de filmes de TiO- a potenciais entre 20 e 60 V. Estes trabalhos visam alterar os parametros da
anodizagdo para produzir filmes finos ou espessos, compactos ou porosos e amorfos ou
cristalinos (Sl et al. 2009; OLIVEIRA et al., 2015).
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1.1 Objetivo

Investigar as relacGes existentes entre os parametros da anodizagdo e as caracteristicas
morfoldgicas e estruturais dos filmes de TiO2. Com o intuito de executar este projeto foram
tracados objetivos especificos, a saber: avaliar a influéncia do polimento final, do tempo de
anodizacao e da concentracdo do eletrélito na formacéo do filme de TiO, bem como os efeitos

do tratamento térmico apos a anodizagao.
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5 CONCLUSAO

Foram crescidos filmes de TiO. sobre a superficie do titanio por meio da anodizacéo,
utilizando-se corrente continua, com H3PO4 como eletrdlito. De acordo com os resultados
obtidos, conclui-se que:

1. O polimento final esta diretamente relacionado com o tempo de anodizacdo. O tempo de
anodizacdo para as amostras polidas com alumina foi cerca de quatro vezes menor do que
o0 tempo utilizado para anodizar as amostras eletropolidas.

2. Na andlise do efeito da concentracao do eletrdlito nas caracteristicas do filme verificou-se
que este parametro torna-se preponderante no caso da superficie eletropolida. Ja para as
amostras polidas com alumina ndo foi possivel verificar influéncia da concentracdo do
eletrolito na formac&o do filme. Provavelmente fatores cinéticos dirigem esse processo na
descricdo de um mecanismo que ndo estd completamente elucidado na literatura.

3. De acordo com os difratogramas obtidos foi possivel observar que o tratamento térmico de

uma hora produziu uma leve mudanga na cristalinidade da camada de 6xido.
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