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GONCALVES, R. S. Aplicacdo do método de Taguchi na avaliacdo e
caracterizacdo das propriedades da superficie do niébio modificada pelo
processo de anodizacdo a plasma eletrolitico. 2025. Dissertacdo (Mestrado
Profissional em Materiais) — Fundacdo Oswaldo Aranha, Centro Universitario de Volta
Redonda, Volta Redonda, 2025.

RESUMO

Nos ultimos anos, a busca por biomateriais com maior desempenho bioldgico e
resisténcia a corrosao tem impulsionado o desenvolvimento de novas tecnologias de
modificacdo superficial de metais. O nidbio tem se destacado como uma alternativa
promissora devido a sua biocompatibilidade, resisténcia a corrosdo e médulo de
elasticidade préximo ao do tecido 6sseo humano. Entre os métodos emergentes de
tratamento de superficie, a anodizacao a plasma eletrolitico (EPO) tem se mostrado
eficaz na formagao de revestimentos ceramicos funcionais sobre metais, capazes de
melhorar significativamente suas propriedades fisico-quimicas e morfolégicas. O
presente trabalho investigou o processo de anodizacdo a plasma eletrolitico (EPO)
aplicado ao nidbio metalico, visando o desenvolvimento de superficies funcionalizadas
para aplicacdo como biomaterial. Utilizou-se o método de Taguchi para o
planejamento experimental, com matriz Lo (33), permitindo a analise da influéncia de
trés parametros: concentracdo da solucgéo eletrolitica, tensdo e tempo de anodizacéo.
Foram obtidas nove amostras, caracterizadas em termos de molhabilidade (angulo de
contato), rugosidade superficial e morfologia, por meio de técnicas como microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Os resultados indicaram que as condicfes de
anodizacdo afetam diretamente as propriedades da superficie, com destaque para a
amostra do experimento 2, que apresentou o maior valor de rugosidade superficial
(11,53 pm) e o menor angulo de contato (19,06°), revelando elevada hidrofilia e
morfologia porosa, caracteristicas favoraveis a adesao celular e osseointegracao e a
amostra do experimento 7, com a menor rugosidade (0,89 um) e o maior angulo de
contato (47,50°), apresentou superficie mais lisa e hidrofébica, adequada para
aplicacdes onde se deseja limitar a adeséo celular ou reduzir a formagao de biofilmes.
As andlises morfoldgicas confirmaram a influéncia dos parametros de processo na
formacdo da camada ceramica de Nb,Os, possibilitando a obtencdo de superficies
com caracteristicas controladas. Os resultados reforcam o potencial do niébio
anodizado como biomaterial, com possibilidade de personalizagéo para diferentes
aplicacdes, como implantes ortopédicos, odontolégicos e sistemas de liberacdo
controlada de farmacos. Este estudo contribui para o avan¢o no desenvolvimento de
superficies biofuncionais, evidenciando a importancia do controle preciso dos
parametros de anodizacdo a plasma para otimizar o desempenho de biomateriais
metalicos.

Palavras-chave: Anodizacdo a plasma eletrolitico; Nidbio; Biomateriais; Método de
Taguchi; Molhabilidade.



GONCALVES, R. S. Application of the taguchi method in the evaluation and
characterization of the surface properties of niobium modified by plasma
electrolytic oxidation. 2025. Dissertation (Professional Master’s in Materials Science)
— Fundacgéo Oswaldo Aranha, Centro Universitario de Volta Redonda, Volta Redonda,
2025.

ABSTRACT

In recent years, the pursuit of biomaterials with improved biological performance and
corrosion resistance has driven the development of new surface modification
technologies for metals. Niobium has emerged as a promising alternative due to its
biocompatibility, excellent corrosion resistance, and elastic modulus close to that of
human bone tissue. Among the emerging surface treatment methods, Plasma
Electrolytic Oxidation (PEO) has proven effective in forming functional ceramic
coatings on metals, significantly enhancing their physicochemical and morphological
properties. The present study investigated the PEO process applied to metallic
niobium, aiming at the development of functionalized surfaces for biomedical
applications. The Taguchi method was employed for experimental planning using an
Lo (3%) orthogonal array, allowing for the evaluation of three main parameters:
electrolyte concentration, applied voltage, and anodization time. Nine samples were
obtained and characterized in terms of wettability (contact angle), surface roughness,
and morphology, using techniques such as Scanning Electron Microscopy (SEM). The
results indicated that the anodizing conditions directly affect surface properties, with
emphasis on the sample from Experiment 2, which exhibited the highest surface
roughness (11.53 um) and the lowest contact angle (19.06°), demonstrating high
hydrophilicity and porous morphology, favorable characteristics for cell adhesion and
osseointegration and the sample from Experiment 7, with the lowest surface roughness
(0.89 um) and the highest contact angle (47.50°), presented a smoother and more
hydrophobic surface, suitable for applications where reduced cell adhesion or lower
biofilm formation is desired. The morphological analyses confirmed the influence of
process parameters on the formation of the Nb,Os ceramic layer, enabling the
production of surfaces with controlled characteristics. The results reinforce the
potential of anodized niobium as a biomaterial, with the possibility of customization for
different applications, such as orthopedic implants, dental components, and drug
delivery systems. This study contributes to the advancement of biofunctional surface
development, highlighting the importance of precise control of plasma anodizing
parameters to optimize the performance of metallic biomaterials.

Keywords: Plasma electrolytic oxidation; Niobium; Biomaterials; Taguchi method;
Wettability.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

O uso da tecnologia de plasma proporcionou um avango na engenharia de
superficie, especialmente quando o objetivo é a protecdo do material, da
hidrofobicidade, da morfologia superficial (rugosidade), através da modificacdo da
superficie. Por essa razdo hoje é possivel encontrar a aplicacdo do plasma em
diversas areas da industria, como eletrbnica, aeroespacial, metalurgia, biomedicina,
etc. Os estudos iniciais relacionados ao nidbio e suas ligas apresentam propriedades
promissoras quando utilizados como biomateriais, apresentando caracteristicas
inertes e bioinertes proporcionando maior estabilidade quimica quando comparados a

outros metais, além de outras areas de aplicacdes, como a fotovoltaica e eletrénica.

Na busca da realizacdo de um planejamento de experimento de forma de
racionalizar, organizar e reduzir o tempo e custos desta pesquisa, sera lancado mao
da aplicacéo da ferramenta de planejamento de experimentos - DOE, empregando o

método de Taguchi, utilizando uma matriz Ls.

1.2 OBJETIVOS
1.2.1 OBJETIVO GERAL

Obter uma camada de o6xido de nidbio, e estudar as propriedades destes
revestimentos obtidos por Oxidacdo Eletrolitica a Plasma avaliando as propriedades

mecanicas, quimicas, morfologicas da superficie modificada.

1.2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1) Aplicacao de planejamento de experimento DOE para realiza¢do dos experimentos;

2) Preparacao das amostras;
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3) Preparacédo das solucdes eletroliticas, utilizando como meio eletrolitico o Fluoreto

de amoénio e agua deionizada; e solucéo a base de acido fosférico
4) ldentificar a influéncia dos parametros operacionais do processo utilizando o DOE;

5) Avaliar as propriedades do revestimento por Medida de Angulo de Contato, Medida

de Rugosidade e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).

1.3 JUSTIFICATIVA

Esse estudo se justifica pela avaliagdo do nidbio e suas ligas por apresentar
modulo de elasticidade mais proximo do tecido 6sseo quando comparados a outros
metais comumente utilizados como implantes. Os revestimentos de Nb20s podem
tornar vidveis os materiais utilizados como base para o crescimento destes

revestimentos, tornando-os biocompativeis 6sseo integrados.

19



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 NIOBIO

O nibbio foi descoberto no ano de 1801 por Charles Hatchett no mineral
columbita em Connecticut e foi enviado para Inglaterra, sendo chamado de columbio.
Hatchett uniu carbonato de potassio com o mineral e aqueceu, apdés aquecimento, foi
dissolvido em agua e a solucao foi neutralizada com acido, precipitando um oxido.

Logo, Hatchett deduziu que havia um novo metal junto com o 6xido (BELEM, 2019).

Assim como o tantalo, que foi descoberto por Ekeberg em 1802 na Suécia, 0s
dois elementos ocorrem juntos na natureza, com separacdo complexa e muito
parecidos quimicamente por isso foram confundidos por um tempo. Heinrich Rose e
Jean Charles Galissard de Marignac erradicaram essa confusdo dos elementos em
1846. Eles estudaram o mineral columbita e ao observar dois elementos sendo um
deles o tantalo, descoberto por Ekeberg, e o outro deram o nome de Nidbio que antes
era columbio. Porém apenas em 1864 que Blomstrand separou o niébio por meio de
reducdo do cloreto de nidbio com aquecimento em atmosfera de hidrogénio. O nome
nidbio foi oficializado apenas em 1950 pela IUPAC (International Union of Pure and

Applied Chemistry).

O nidbio € obtido na natureza e h& aproximadamente 90 espécies deste
mineral, de acordo com Pereira Jr. (2009), mas os mais comuns utilizados como
matéria prima na obtencéo do nidbio sdo os tantalita com menor percentual de niébio
(Fe,Mn)Taz0e6, columbita com até 76% de nidbio (Nb20Os) e pirocloro
(Ca,Na)2(Nb,Ti,Ta)206(OH,F,0), com até 71% de NbsOs. Cerca de 90% do nidbio
encontrado no mundo esta no Brasil, logo em seguida tem o Canada, Australia, Nigéria
e Congo (CERNIAK, 2011).

O niébio tem ampla aplicabilidade em diversas areas tecnoldgicas. Antigamente
era utilizado para produzir ferramentas de aco, no ano de 1925 (CERNIAK, 2011)
substituindo o tungsténio. Na década de 30, foi utilizado como preventivo a corrosao

intergranular de acos inoxidaveis.
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Este metal tem propriedades fisicas e quimicas variaveis de acordo com a
pureza do metal, essencialmente com relacdo a existencia de elemento intersticiais,
tais como hidrogénio, oxigénio nitrogénio e carbono (MOTTA, 2011). Os quadros 1 e

2 demonstram as propriedades fisicas e mecéanicas do niobio.

Quadro 1: Propriedades do Niébio.

Massa Atémica (u) 92,9064
Densidade (g/cm3) 8,57
Ponto de fuséo (°C) 2468
Ponto de Ebulicao (°C) 4927
Coeficiente de expanséo térmica (10-°°C) 0,73
Calor especifico (J/Kg°C) 265
Condutividade térmica (W/m°C) 53,7
Estrutura Cristalina CCC
Tenséo de tracdo (MPa) 275
Tenséo de escoamento (MPa) 207

Alongamento (%) 15

Fonte: MOTTA (2011).
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Quadro 2: Propriedades mecanicas do Niobio.

Limite de resisténcia 195 MPa

Recozido Tensao de escoamento 105 MPa
Alongamento 30%
Reducao de area 90%

Trabalhado a frio Limite de resisténcia 585 MPa
Alongamento 5%

Dureza Recozido . 60 HV

Trabalho a frio 150 HV
. . Tracao 103
Maodulo de Elasticidade Cisalhamento 375

Temperatura de Recristalizagao 1073-1373 K

Fonte: MOTTA (2011).

O nibbio € muito usado em microligas, por meio de ferroniébio (FeNb). Estas
microligas apresentam uma pequena porcao de niébio com as ligas de aco carbono
comuns. Esta adicdo de nidbio tem por finalidade melhorar tenacidade, resisténcia
mecanica, conformabilidade e soldabilidade, tendo uma grande variedade de
aplicacdes, tais como: em industrias de petroleo e gas no transporte de produtos em
tubulacdes de alta pressao, o que exige uma boa resisténcia mecanica e tenacidade;
utilizados também na indastria automotiva na fabricacdo de chassis de caminhdes,
em estruturas e componentes de motores, nas rodas e etc, pois todos necessitam de
boa conformabilidade e soldabilidade; O ni6bio também é utilizado na industria
aeronautica juntamente com superligas nas turbinas dos avibes com
aproximadamente 10% de nidbio na forma de 6xido (CERNIAK, 2011).

Mesmo com diversas aplicacdes, atualmente o nidbio vem sendo utilizado
como biomaterial, tendo a finalidade de substituir tecidos que estdo doentes ou
danificados, tais como vértebras, juntas, dentes e etc. Sendo que antigamente estes

tecidos deviam ser removidos, pois nao havia alternativas.

Em aplica¢des industriais, a maioria dos produtos de niébio sdo em ferroniébio,
pentoxido de nidbio, ligas de grau vacuo e o nidbio metalico. Sendo a maior parte
utilizada na forma de ferroniébio. Porém as ligas de nidbio estdo atraindo a atencéo
dos pesquisadores para utilizacdes em sistemas de materiais refratarios, atingindo a
capacidade de aguentar elevadas temperaturas, apresentando maior resisténcia

térmica do que as superligas em niquel. Entretanto quando aplicadas as ligas de
22



nidbio em temperaturas muito altas, ela apresenta baixa resisténcia a oxidacéo,
limitando sua utilizacdo (BELEM, 2019).

O niobio é representado por sua alta energia e afinidade de ligagéo ao oxigénio,
tendo capacidade de formar uma pelicula de 6xido, na superficie do material, com
baixa dissolugcdo, sem porosidade e estavel, contendo espessura nanomeétrica,
garantindo alta resisténcia a corrosdo e desgaste em varios meios com impurezas
oxidantes (BELEM, 2019).

Portanto, propriedades de resisténcia e biocompatibilidade estéo relacionadas
diretamente as camadas protetoras de 6xido que podem ser obtidas sobre o niébio

quando é exposto a meios contendo oxigénio (BELEM, 2019). Na Figura 1 esta

apresentado uma amostra de niobio.

Figura 1: Minério de nidbio

Fonte: CERNIAK (2011).

2.2 BIOMATERIAIS

Biomaterial é qualquer substancia natural ou nédo, diferentes de farmaco ou
drogas, usadas na biomedicina e que se relacionam com os sistemas biologicos, que
aumentam, tratam ou substituem qualquer 6rgéo, tecido ou fungédo do corpo. (GIL;
FERREIRA, 2006).

23



Na determinacéo de qual material utilizar, deve-se analisar diversos requisitos,
como a velocidade da degradacdo do material, biodegrabilidade e a
biocompatibilidade (efeito do organismo no material e vice-versa). Estes sdo 0s
requisitos mais desafiadores para a determinacdo de qual biomaterial escolher
(CERNIAK, 2011).

Mesmo com a melhoria da qualidade de vida das pessoas proporcionada com
a implantacdo dos biomateriais, ha sempre a necessidade de desenvolver mais
tecnologias e novo materiais, podendo ser de bases ceramicas, metélicas ou

poliméricas, desde a caracterizacdo até mesmo o teste clinico (PATARRO, 2005).

As  principais propriedades envolvendo biomateriais que  s&o:
biodegradabilidade, biocompatibilidade e tempo de degradacéo, influencia na
interacdo com o organismo no local implantado, logo que: ndo exista uma inflamacéo
toxica ou sustentada na implantacdo; o periodo de degradacdo do material disponha
do processo de cura do sitio danificado ou regeneragcdo; o material contenha as
propriedades mecéanicas que sejam compativeis com 0 processo de regeneracdo ou
restabelecimento do sitio de acordo com cada aplicacdo; e que a degradagédo nao
forme produtos toxicos que sejam metabolizados e liberados pelo corpo facilmente
(CAO e WANG, 2009).

Tendo em vista o desenvolvimento evolutivo dos biomateriais, 0s conceitos de
biodegrabilidade e biocompatibilidade fazem parte da segunda geracdo dos
biomateriais. A primeira geracdo, teve o desenvolvimento de materiais bioinertes,
onde o foco para sua evolucao era nao incitar reacao de corpo estranho no organismo.
E a terceira geracdo engloba, tambem, materiais com capacidade de estimular
respostas celulares em nivel molecular. As interpretacdes destas geragcdes sao de
forma conceitual e ndo cronoldgica, tendo em vista que a evolucdo de cada uma delas

foram de acordo com as exigéncias e necessidades que foram surgindo (LEAL, 2012).

Desta forma, os biomaterias sdo aplicados com o intuito de interagdo com
sistemas biologicos. Tanto que s&o aplicados na medicina e odontologia, por exemplo

em Varios tipos de preenchimento e estabilizacdo 6ssea (LEAL, 2012).

Em geral, estes materiais ndo devem incitar resposta inflamatéria no

hospedeiro com obrigatoriedade de se assemelhar quimicamente ao mesmo. As

24



principais caracteristicas associadas a um material com objetivo de substituicdo de
um tecido 0sseo sé@o a capacidade do material implantado em promover ions até o
ambiente vizinho e a porosidade. Estas caracteristicas sdo exclusivamente

encontradas nas bioceramicas (LEAL, 2012).

Um dos maiores desafios é a obtencdo de biomateriais que troquem
temporariamente o tecido até que ele se regenere. Os materiais mais indicados para
esta funcdo sdo os biodegradaveis que devem estimular o crescimento do tecido,
assim como obter uma cinética de degradacdo das propriedades mecanicas
semelhantes com a cinética do reparo do tecido. Logo, o implante sera sendo

substituido pelo novo tecido progressivamente (LEAL, 2012).

2.3 OXIDO DE NIOBIO (Nb20s)

O Brasil € um dos principais produtores de 6xido de niébio com grande
representacdo da producao total (NOWAK e ZIOLEK, 1999). Sdo encontrados nas
jazidas distribuidas em Araxas e Taipipira em Minas Gerais, Cataldo e Ouvidor em
Goias e Sao Gabriel da Cachoeira no Amazonas. O Oxido apresenta a coloracao
branca e no estado sdlido. Ele € insoluvel em agua, é estavel e inerte. O Nb20s tem
caracteristica anforética que significa que em meio basico ele se comporta como acido
e em meio acido se comporta como bésico. E utilizado em processos de hidratag&o,
desidratacédo, esterificacdo, condensacéao, hidrolise e em reacdes de oxidagcao, que
neste caso de reacoes, ele € usado puro ou como promotor e suporte (AZEVEDO,
2010).

O pentoxido de niébio tem uma excelente resisténcia a corrosao em meios
basicos e acidos. Possui estabilidade termodinamica na presenca de agua, solucdes
neutras e alcalinas, acidos ndo complexantes, sendo capaz de ser atacado com acido
fluoridrico concentrado obtendo-se complexos oxifluorados ou fluorados. E o 6éxido

mais estavel, é solido, inodoro e insoluvel, sendo estavel até 1750 °C.

As propriedades fisicas do pentoxido de niébio, como material polimorfo, variam
da obtencé&o das fases cristalinas, sendo monoclinica (H), tetragonal (M), ortorrdmbica

(T) e pseudohexagonal (TT), que sdo as mais comuns. A fase cristalina monoclinica
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tem maior estabilidade térmica, enquanto a fase pseudohexagonal é metaestavel,
tendo poténcial para ser transformada para monoclinica através de tratamento termico
recomendado (>1000 °C), de acordo com a figura a seguir (BELEM, 2019). A figura 2

demonstra as transformacdes de fases do pentdxido de nidbio.

Figura 2: Transformacdes de fases do pentéxido de niébio em relacéo a alteracéo de
temperatura.
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Fonte: BELEM (2019).

Por ter propriedades Opticas e eletronicas, o0 Nb20s tem sido muito estudado
com aplicacdo em sensores de gases, dispositivos eletrocromicos, catalisadores,
células solares e sistemas de vidro. Alids, o Oxido de nidbio contém alta
biocompatibilidade, estabilidade termodindmica e resisténcia ao desgaste,
aumentando o leque de aplicagGes dentro da engenharia levando para a utilizagdo em
aplicacdes ortopédicas (BELEM, 2019).

O revestimento de Nb20s foi utilizado em aplicagdes biomédicas com o intuito
de substituir os materiais metalicos que apresentam limitacées de aplicacdes devido

a susceptibilidade ao desgaste e corrosdo. Nos estudos de Amaravathy et al. (2014)
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observou-se que o0 pentoxido de nidbio sobre o magnésio apresentou boa
biocompatibilidade, auxiliando a formacédo de hidroxiapatita enquanto protege a

superficie, reduzindo drasticamente a taxa de desgaste e corroséo (BELEM, 2019).

Nas pesquisas de Silva et al. (2015) foi utilizado o 6xido em odontologia. Foram
observadas as propriedades fisico-quimicas e biolégicas do pentdéxido como agente
radiopacificador (propriedade importante para diferenciagdo do material e de
estruturas anatdmicas adjacentes, tais como 0sso e tecido dentario) em materiais com
base de silicato de calcio. Como conclusdo, o material foi biocompativel,
demonstrando propriedades necessarias a utilizacdo como agente radiopacificante e
maior tempo de endurecimento, quando comparado com o agragado trioxido mineral
(MTA) juntamente ao 6xido de bismuto (Bi2O3), que é muito utilizado na odontologia
(BELEM, 2019)

Este oOxido também foi utilizado no desenvolvimento de dispositivos
fundamentados em baterias de litio e supercapacitores, com a intencao de armazenar
energia sustentavel e com estabilidade a longo prazo, de acordo com as restricbes
ambientais. Por ter baixa condutividade elétrica, diversas das aplica¢cdes do Nb2Os,
séo focadas nas baterias de litio de baixa voltagem, contendo poucas aplicagées em
supercapacitores (BELEM, 2019).

Desta forma, o pentoxido de nidbio € bastante recomendado para aplicagdes
gue necessitam de protegcdo contra corrosdo nos metais, pois apresenta elevada
resisténcia a corrosao, sem alterar caracteristicas como tenacidade ou ductilidade do
aco. Logo € uma opcédo na reducdo de custos na protecdo dos equipamentos
industriais e em implantes metélicos através de aplicacdes de revestimentos (BELEM,
2019).

2.4 BIOCOMPATIBILIDADE E BIOATIVIDADE — NIOBIO

A biocompatibilidade é um termo que engloba diversos aspectos do material,
desde as propriedades mecénicas, quimicas e fisicas até o poténcial alergénico,
mutagénico e citotoxico, ndo causando efeitos tdxicos ou injurias na funcéo bioldgicas
(MOLIN, 2016).
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Os biomateriais para implantes séo julgados por sua biocompatibilidade, sendo
eles bioinertes, bioativos e biotolerantes. Os biotolerantes sdo os que nao sao
rejeitados quando implantados em tecidos vivos, porém sdo envolvidos por tecido
conjuntivo fibroso em forma de capsulas. Ja os bioinertes sdo os materiais que
permitem formacdo de osso na superficie do material, formando a osteogénese de
contato. Por fim os bioativos, eles também permitem a formacdo ossea na superficie,
mas atraves de trocas ibnicas, formando uma interface com ligacdo quimica com o
material. Implantes metélicos bioativos e bioinertes também sdo conhecidos por
osteocondutores, o que significa que ambos podem atuar com formagédo ossea em
sua superficie (MOLIN, 2016).

A biocompatibilidade é evidenciada pelo comportamento celular quando em
contato com a superficie do material e pela adesédo celular. O espalhamento e a
adeséao pertencem ao inicio da interacéo celular/material, a qualidade dessa interacao
influenciara a aptidao celular de proliferar e diferenciar em constante contato com o
implante. O contato entre 0 meio biol6gio com os biomateriais deve possibilitar ao
organismo condi¢cbes apropriadas de biocompatibilidade e biofuncionalidade. E
fundamental que os eventos biomoleculares e celulares que acontecem durante a
osteogénese manifestem condi¢des de rapido reparo, auxiliando o desenvolvimento

de novos sistemas de implante e compreensao da biologia 6ssea (MOLIN, 2016).

O niébio é um metal hipoalérgico e com grande resisténcia a corrosao,
biocompativel e estavel termodinamicamente. Ele apresenta excelente
compatibilidade, analisando-se a proliferacdo e adesdo de osteoblastos, com
caracteristicas de bioatividade nas superficies recobertas com boa taxa de adeséo e

alta taxa de proliferacéo celular.

A principal caracteristica para o material ter uma boa integracdo 6ssea ¢é a
bioatividade. Ela é avaliada por meio de simulacdo do fluido corpéreo (SFC), com
formacado ou ndo de camada de hidroxiapatita. O SFC é uma solugdo semelhante ao

plasma sanguineo humano, com ions inorganicos concentrados muito parecidos.

A hidroxiapatita € uma bioceramica (fosfato de calcio) muito semelhante
fisicamente, estruturalmente e quimicamente ao tecido ésseo. Desta forma, ela
garante a biocompatibilidade, osteocondutibilidade (promove a formacdo de
cartlagem e logo apOs ossificacdo), osteoindutibilidade (estimula atividade
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osteoblastica do tecido 6sseo adjacente) e quanto usadas em implantes, promove

uma cicatrizacdo mais rapida.

2.5 ANODIZACAO A PLASMA

A anodizacao faz com que a superficie do metal reaja com o meio gerando uma
camada de Oxido, causado pela passagem de corrente elétrica. Este 6xido gerado tem
caracteristica de protecéo. E uma técnica muito utilizada em processos industriais com
intuito de obter bioatividade e biocompatibilidade nos metais. Com esta técnica é
possivel gerar diversos tipos de morfologias, possibilitando a incorporacdo de ions

contidos no eletrélito.

Este método pode ser conduzido de duas formas diferentes. A anodizacao
convencional ocorre quando é criada uma barreira de 6xido compacta. A outra forma
é diferenciada através do aumento da tensédo que excede o limite do potencial de

ruptura dielétrica da barreira do 6xido.

Em niobio o processo produz filmes com alta constante dielétrica e alta tenséo
de ruptura dielétrica. S&o estruturas de 6xidos com baixa cristalinidade obtidas em
baixas tensdes. Normalmente, observa-se alguns dados quando realizada anodizagao
convencional, sdo eles: Verificou-se que a taxa de crescimento do 6xido aumenta com
a alta da concentracdo do acido e regride com elevacao da temperatura, isto ocorre
por causa de diferentes tensdes elétricas e concentracdes do eletrdlito; o processo de
dissolugéo do 6xido é acelerado quando a temperatura e a concentracdo aumentam;
com densidade de corrente constante obtém-se aumento da concentracao do acido e
aumento da taxa de resistividade devido a incorporacéo maior dos ions nas solugcdes

mais concentradas ou maior taxa de crescimento do filme anddico.

2.6 RESISTENCIA A CORROSAO DO NIOBIO

A resisténcia a corrosdo € muito importante para biomateriais, neste caso pode
ser chamado de deterioracdo do material, em geral metalico, com a¢do quimica ou

eletroquimica do meio ambiente ou esforcos mecanicos.
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O nidbio tem resisténcia a corrosdo em diversos meios basicos e acidos, com
resisténcia a muitos acidos organicos e minerais em todas concentracbfes com
temperaturas abaixo de 100°C, com excecdo do fluoridrico. Ele apresenta boa
resisténcia a oxidantes, € muito resistente ao acido nitrico e tem boa resisténcia ao
acido fosforico. Em altas temperaturas com concentracdes acima de 40% de &cido

sulfurico, o niébio apresenta baixa resisténcia.

Para aplicacdes medicas e odontolégicas o nidbio é utilizado em instrumentos
cirdrgicos, implantes e restauracfdes. Desta forma, na odontologia, o material deve ter

resisténcia a corrosdo da saliva devido alimentos com pH basico ou &cido.

2.7 METODO DE TAGUCHI

O Método de Taguchi, desenvolvido pelo engenheiro japonés Genichi Taguchi,
€ uma abordagem estatistica voltada para a melhoria da qualidade de processos e
produtos. Seu principal objetivo € minimizar a variabilidade do processo e aumentar a
robustez do sistema frente a fatores externos de perturbacdo (MONTGOMERY, 2017).
Esse método utiliza um conjunto especifico de experimentos planejados,
denominados "design de experimentos” (DOE - Design of Experiments), e emprega o
conceito de Funcdo Perda de Taguchi para avaliar a qualidade do produto final
(PHADKE, 1989).

A abordagem de Taguchi enfatiza a importancia do projeto robusto, onde 0s
parametros do processo sdo otimizados para reduzir a sensibilidade as variagcoes
externas. O método se baseia na utilizacdo de matrizes ortogonais para planejar
experimentos e analisar a influéncia de fatores de controle sobre a resposta desejada
(ROSS, 1996). Dessa forma, € possivel determinar quais variaveis exercem maior

impacto no desempenho do processo e definir niveis 6timos de operagéo.

Além disso, a metodologia de Taguchi utiliza o conceito de Razéo Sinal-Ruido,
uma meétrica estatistica que permite avaliar a estabilidade do processo. Essa razao
pode ser classificada em trés tipos principais: "menor € melhor", "maior € melhor" e
"nominal é melhor", dependendo da caracteristica de qualidade em andlise

(TAGUCHI; CHOWDHURY; WU, 2005).
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O Método de Taguchi tem sido amplamente utilizado em diversas areas da
engenharia e manufatura, incluindo a industria automotiva, eletrénica, quimica e
biomédica. Empresas como Toyota e Ford adotaram essa metodologia para aprimorar
seus processos produtivos e reduzir custos de nédo conformidade (MONTGOMERY,
2017). No setor biomédico, por exemplo, o0 método tem sido aplicado para otimizacao
de processos de fabricacdo de préteses e dispositivos médicos, garantindo maior
confiabilidade e qualidade dos produtos (PHADKE, 1989).

Adicionalmente, pesquisadores tém explorado a combinacdo do Método de
Taguchi com outras ferramentas estatisticas, como redes neurais e algoritmos

genéticos, para otimizacdo avancada de processos complexos (ROSS, 1996).

O Método de Taguchi € uma ferramenta poderosa para o aprimoramento da
gualidade em processos industriais e de engenharia. Sua abordagem baseada em
planejamento experimental e analise de robustez proporciona maior controle sobre a
variabilidade dos sistemas, resultando em produtos mais confidveis e eficientes. A
ampla aplicacdo desse método em diversos setores demonstra sua relevancia e

efetividade na busca pela exceléncia operacional.

2.8 ANGULO DE CONTATO E ENERGIA DE SUPERFICIE

A molhabilidade da superficie € um dos parametros que mais afetam a resposta
biolégica ao biomaterial implantado, interferindo a adsorcdo de proteinas, a
adesdo/ativacdo de plaguetas, a coagulagdo do sangue e a adesao celular
(LEWANDOWSKA et al., 2015).

Por conceito de molhabilidade, tem-se a capacidade de adesao de um liquido
em relacdo a superficie de um material, sendo a medi¢cdo do angulo de contato um
dos estudos mais rapidos e confiaveis que nos da informacao acerca deste parametro,

indicando o grau de umedecimento quando interagem um solido e liquido.

O estudo da interacdo molecular entre dois fluidos (por exemplo, liquido e
vapor) e uma superficie é feito pela medida do chamado angulo de contato (©),
definido como o angulo entre um plano tangente a uma gota do liquido e um plano

contendo a superficie aonde a gota é depositada. Angulos de contato pequenos
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(< 90°) correspondem com alta molhabilidade, enquanto os angulos de contato

grandes (> 90°) correspondem com baixa molhabilidade.

A figura 3 mostra o procedimento de medicao deste angulo e os parametros
gue sdo usados na determinacdo das energias interfaciais presentes entre as trés

fases (sélido, liquido e vapor).

Figura 3: llustracdo do angulo de contato para uma gota de liquido sobre uma
superficie solida.

8 <90° 8 = 90° 8 > 90°

‘Ylv
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Ysi

Fonte: (FRANZINI, 2015)

Na figura 3, ysv, YLV e ySL sdo a energia de superficie do solido, a tensao
superficial do liquido em equilibrio com o0 vapor e a energia da interface

sélido — liquido, respectivamente.

O contato entre um liquido puro e um solido, que expressa a condicao de

equilibrio da interface:
yLV cos © = ysv - ySL (1)
A energia de superficie pode ser definida como sendo a soma das contribuigdes

dispersiva (yd) e polar (yp), como indicado pela equacéo a seguir:

Y =Yd+Yp (2)

A superficie da gota tende a tomar forma esférica, que apresenta menor relacao
superficie/volume, ou seja, um mesmo volume, mas com menor area superficial, de
maneira que um minimo de moléculas permaneca na superficie. A tensdo superficial

€ o trabalho necessario para quebrar essa estrutura (FERNANDES, 2007).
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Atomos e moléculas de liquido podem mover-se liviemente, buscando ocupar
a posicao de menor energia potencial, aonde as forcas repulsivas e atrativas agindo
em todas as direcbes estejam em equilibrio. Porém, as particulas superficiais do
material sofrem apenas for¢cas direcionadas para o centro do liquido, tornando as
regides superficiais mais energéticas (figura 4).

Figura 4: Forcas atuantes no centro e na superficie do material.
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superficie

agua

Forcas de
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Fonte: Escola educacao, 2020. https://escolaeducacao.com.br/propriedades-da-agua/. Acesso
em: 07/06/2025.

A diferenca entre as energias das particulas na superficie e no interior do
material é denominada energia de superficie ou tensdo interfacial, uma das
propriedades superficiais mais importantes, normalmente avaliada através do angulo

de contato segundo a equacéo:
1 1
71+ c0s0) = 202y8,) + 277, )* 3)

Esse € um parametro crucial nas reacoes interfaciais biomaterial/células ou
tecidos bioldgicos. A dependéncia das interacdes celulares sobre a energia de
superficie é ditada pelas varias propriedades de superficie como € mostrado na figura
5. Ainda assim, a influéncia da energia de superficie sobre os processos de
diferenciacdo celular, producdo da matriz celular e calcificacdo ndo é bem
compreendida (ESCADA, 2012).
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Figura 5: Dependéncia de varias reacfes com a energia de superficie.
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Fonte: Adaptado de GEETHA et al., 2009.

34



3. MATERIAIS E METODOS

3.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Neste trabalho foi utilizada uma matriz otimizada de experimentos obtida por
meio da aplicacdo da metodologia de Taguchi, objetivando a analise de algumas
propriedades obtidas pela formac&o das camadas de 6xido na superficie das amostras
de Nidbio.

A definicdo dos parametros e a primeira parte da experimentagéo, ou seja, a
escolha dos fatores, assim como seus respectivos niveis e variaveis respostas do
processamento. Em seguida, foi preciso definir o arranjo ortogonal mais adequado
para as condicbes ja estabelecidas, e com isso, promover a realizacdo dos

tratamentos superficiais a plasma.

3.1.1 DEFINICAO DOS PARAMETROS

A definicdo dos parametros para a realizacdo dos ensaios foi estabelecida,
principalmente, em relacdo as informacdes de estudos ja realizados pela comunidade
cientifica, por meio da consulta de periédicos. Também foi levada em conta a
experiéncia do Professor Jorge Luiz Rosa — co-orientador da pesquisa — que possui
uma elevada experiéncia com estudos eletroquimicos e tratamentos de superficies
desenvolvidos na Escola de Engenharia de Lorena (EEL/USP).

Apbs o estudo realizado, foram selecionados trés fatores: (A) Concentracdo da
solugéo de H3POa4, (B) Tenséo e (C) Tempo.

As variaveis respostas definidas foram: (R1) Angulo de Contato e (R2)

Rugosidade.

A Tabela 1 apresenta os fatores de entrada do processo e seus respectivos

niveis.
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Tabela 1: Matriz de Experimentos de Taguchi

Niveis BAIXO MEDIO ALTO
Fatores 1 2 3
A: Concentragcao do H2POa4 (%) 10% 20% 30%
B: Tenséo (Volts) 200 215 230
C: Tempo (Minutos) 5 10 15

Fonte: o autor (2025)

3.1.2 ARRANJO ORTOGONAL

Com os parametros definidos, foi realizada a escolha do melhor arranjo de
Taguchi, considerando a quantidade de fatores e de seus niveis, com a intencéo de
analisar possiveis interacdes. Foi selecionado o arranjo ortogonal de Taguchi Lo. Com
este arranjo € possivel analisar até quatro fatores com trés niveis (alto, médio e baixo),
sendo que esta configuracdo proporciona um numero suficiente de ensaios para
analisar a influéncia dos fatores.

A Tabela 2 apresenta o arranjo ortogonal de Taguchi Lg. Cabe ressaltar que, os
experimentos foram realizados aleatoriamente, com o objeto de se evitar possiveis

erros sistematicos.
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Tabela 2: Arranjo Ortogonal de Taguchi Lo

Niveis
Experimentos A B C
1 1 1 1
2 1 2 2
3 1 3 3
4 2 1 2
5 2 2 3
6 2 3 1
7 3 1 3
8 3 2 1
9 3 3 2

Fonte: o autor (2025)

3.2 ANODIZACAO POR PLASMA ELETROLITICO — EPO

Para a realizacdo dos experimentos por plasma eletrolitico, foram utilizadas
amostras de nidbio metalico medindo 20 x 10 x 1 mm. As amostras de niébio foram
cedidas pelo Prof. Dr. Jorge Luiz Rosa advindas do Departamento de Materiais da

Escola de Engenharia de Lorena da Universidade de Sao Paulo (EEL/USP).

Foi empregado um sistema eletrolitico constituido por uma fonte de tenséo
estabilizada CTRLTECH, com tenséo variavel de 0 a 1000 V CC, e corrente variavel
0 a 20 A CC, célula do eletrélito, cabos conectores e periféricos (Figura 6). Os
experimentos foram realizados no Laboratério de Plasma Eletrolitico — Lab-TSM, da

Faculdade de Tecnologia de Pindamonhangaba-SP.

37



Figura 6: Diagrama do aparato experimental.
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Fonte: Laboratério de Plasma Eletrolitico — Lab-TSM /FATEC

3.3 DETERMINACAO DO ANGULO DE CONTATO

As medidas do angulo de contato foram feitas utilizando um Goniémetro Rame-
hart modelo 300, instalado no Departamento de Fisica da UNESP — Campus de
Guaratinguetd/SP. Foram colocadas trés gotas de agua na quantidade de 0,5 ou

0,75 uL sobre cada amostra (Figura 7).

Figura 7: Imagem do Goniémetro Rame-hart modelo 300 e representacéo da
imagem capturada para avaliacao.

Fonte: o autor (2025)
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3.4 DETERMINACAO DA RUGOSIDADE SUPERFICIAL

As analises de rugosidade superficial das superficies de todas as amostras que
foram anodizadas foram realizadas em um equipamento marca Mitutoyo, modelo
Surftest SJ-301, localizado na Fatec - Faculdade de Tecnologia de Pindamonhangaba
(Figura 8).

Figura 8: Rugosimetro Mitutoyo SJ-301.

Fonte: o Autor (2025)
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3.5 ANALISES DE MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

As analises de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foram realizadas em
um microscépio marca LEO, modelo LEO 1450VP, localizado no Departamento de
Engenharia de Materiais da Escola de Engenharia de Lorena (EEL/USP) (Figura 9).

Figura 9: Microscopio Eletrénico de Varredura

Fonte: o Autor (2025)

3.6 ANALISES ESTATISTICAS

As andlises estatisticas, pelo método de Taguchi, foram realizadas utilizando o

programa Minitab 17, com 95% de intervalo de confianca.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ANALISES DOS ANGULOS DE CONTATO

A tabela 3 apresenta os angulos de contato medidos nas diferentes amostras
anodizadas, com variacdo dos niveis dos fatores A, B e C. O angulo de contato é uma
medida da molhabilidade de uma superficie — quanto maior o angulo, mais
hidrofobica é a superficie; quanto menor, mais hidrofilica. Isso tem implicacdes diretas
em aplicacdes biomédicas, especialmente em biomateriais, onde a interacdo com

fluidos bioldgicos e células sao fundamentais.

Como pode ser observado, o experimento 2 apresentou o menor angulo de
contato. Os angulos de contato pequenos (< 90°) correspondem com alta
molhabilidade. Esse comportamento esté diretamente relacionado a elevada energia
de superficie do material, 0 que favorece a interacdo com liquidos, como agua ou

fluidos biologicos.

A escolha do angulo de contato ideal depende da aplicacdo pretendida. Por
exemplo, para aplicacdo em implantes 0sseos e odontolégicos, as superficies
moderadamente hidrofilicas (angulo entre 20-40°) tendem a favorecer a adesao
celular e a osseointegracéo. Dessa forma, os experimentos como os de n° 3 (24°),

4 (37°), 6 (28°) se encaixam bem nesse contexto.

Agora, se a aplicacao for para cateteres, stents e valvulas cardiacas, para evitar
adesdo de proteinas e formagéo de biofilmes, superficies mais hidrofobicas podem
ser preferidas, ou seja, 0 experimento 7 (47°) mostra o maior grau de hidrofobicidade

e pode ser mais indicado.

No artigo escrito por Laurén (2023) a autora descreve que, em biomateriais, essa
caracteristica € especialmente desejavel em diversas aplica¢cdes, como na adeséo
celular, integracdo com tecidos e promocéao de cicatrizacdo. Uma superficie com alta
energia tende a atrair moléculas bioldgicas, facilitando a adsorcdo de proteinas e
promovendo uma resposta celular mais eficiente. Portanto, baixos angulos de contato
ndo apenas indicam boa molhabilidade, mas também sinalizam uma maior

bioatividade e potencial de biocompatibilidade do material avaliado. Ainda nesse
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mesmo trabalho, a autora aborda como a molhabilidade (wettability), expressa pelo

angulo de contato, influencia a interacado de biomateriais com o ambiente biologico.

Ela destaca que superficies com baixos angulos de contato (hidrofilicas) possuem alta

energia superficial, o que favorece a adesao celular, a adsor¢cdo de proteinas e a

biocompatibilidade geral do material.

Tabela 3: Angulos de contato encontrados nas amostras anodizadas.

Niveis Angulo de contato
Experimentos A B C (graus)
1 1 1 1 36,41
2 1 2 2 19,06
3 1 3 3 24,35
4 2 1 2 37,08
> 2 2 3 24,91
6 2 3 1 28,38
! 3 1 3 47,50
8 3 2 1 35,25
9 3 3 2 19,40

4.2 ANALISES DA RUGOSIDADE SUPERFICIAL

Fonte: o autor (2025)

A tabela 4 apresenta os valores de rugosidade superficial obtidos nas amostras

de nidbio anodizadas. Observa-se que os valores variaram entre 0,89 um e 11,53 um,

evidenciando o impacto significativo dos parametros do processo de anodiza¢&o sobre

a topografia das amostras.
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O maior valor de rugosidade (11,53 um) foi registrado no experimento 2,

sugerindo que os parametros de anodizacao (A=1, B=2, C=2) favoreceram a formacé&o

de uma camada superficial com maior irregularidade.

O menor valor de rugosidade (0,89 um) ocorreu no experimento 7, onde 0s

niveis de A=3, B=1 e C=3 resultaram em uma superficie mais lisa ou menos porosa.

De modo geral, as amostras apresentaram rugosidades compativeis com

superficies biofuncionais, uma vez que rugosidades na faixa de 1-10 pum s&o

amplamente aceitas como benéficas para a adesdo celular e osseointegracao,
conforme descrito por Zhao et al. (2023) e Chen et al. (2023).

Tabela 4: Resultados de rugosidade superficial encontrados nas amostras

anodizadas.
Niveis Rugosidade
Experimentos A B C superficial (um)
1 1 1 1 2,05
2 1 2 2 11,53
3 1 3 3 1,13
4 2 1 2 3,99
5 2 2 3 1,31
6 2 3 1 2,09
7 3 1 3 0,89
8 3 2 1 2,08
9 3 3 2 3,23

Fonte: o autor (2025)
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4.3 ANALISE DOS RESULTADOS DE RUGOSIDADE SUPERFICIAL E
CORRELACAO COM O ANGULO DE CONTATO

Os resultados obtidos para a rugosidade superficial das amostras anodizadas
sdo apresentados na tabela 4. Observa-se que os valores de rugosidade variaram
entre 0,89 um e 11,53 um, evidenciando o impacto significativo dos parametros do

processo de anodizacao a plasma eletrolitico sobre a topografia superficial do nidbio.

A amostra do experimento 2 apresentou 0 maior valor de rugosidade superficial
(11,53 um), o que indica a formacao de uma camada com elevada irregularidade e
microestrutura porosa, resultante da combinacéo dos niveis A=1, B=2 e C=2. Por outro
lado, a amostra do experimento 7 apresentou o menor valor de rugosidade (0,89 pum),

refletindo uma superficie menos porosa e mais lisa.

Os valores obtidos sdo compativeis com faixas de rugosidade relatadas na
literatura para superficies biofuncionais. Segundo Zhao et al. (2023) e Chen et al.
(2023), rugosidades na faixa de 1 a 10 um favorecem a adesao celular, a proliferacédo

e, consequentemente, a osseointegracdo de implantes metalicos.

A tabela 3 apresenta os angulos de contato correspondentes as mesmas
amostras. Uma andlise comparativa dos resultados demonstra uma correlacao direta

entre rugosidade e molhabilidade.

A amostra do experimento 2, com a maior rugosidade superficial, apresentou
também o menor angulo de contato (19,06°), indicando uma superficie altamente
hidrofilica. Esse comportamento é atribuido ao aumento da area superficial e a
presenca de microcavidades que favorecem o espalhamento da gota de liquido por

efeito capilar.

Em contrapartida, a amostra do experimento 7, que apresentou a menor
rugosidade (0,89 um), resultou no maior angulo de contato (47,50°), caracterizando

uma superficie mais hidrofébica e com menor molhabilidade.

Demais amostras, como as dos experimentos 3 e 5, apresentaram rugosidades

intermediarias, variando entre 1,13 um e 1,31 pum, e angulos de contato na faixa de

44



24,35° a 24,91°, evidenciando uma tendéncia de que superficies menos rugosas
exibem molhabilidade reduzida, embora ainda dentro do intervalo considerado

hidrofilico.

Esses resultados estdo em conformidade com estudos recentes de Li et al.
(2023) e Wang et al. (2023), que apontam a influéncia direta da rugosidade e da
microtextura na modificacdo das propriedades de molhabilidade das superficies
metalicas tratadas.

No contexto das aplicacbes biomédicas, o0s resultados obtidos séao
particularmente relevantes. Superficies com maior rugosidade e elevada hidrofilia,
como observado na amostra do Experimento 2, s&o ideais para aplicagbes em
implantes ortopédicos e odontoldgicos, uma vez que favorecem a adsorcao inicial de
proteinas plasmaticas, a adesao celular e a integracdo do implante ao tecido 6sseo.
Adicionalmente, a presenca de porosidades em microescala permite o0
desenvolvimento de sistemas de liberagédo controlada de farmacos, além de oferecer

suporte adequado para o crescimento celular em estratégias de engenharia tecidual.

Por outro lado, superficies com menor rugosidade e angulos de contato mais
elevados podem ser estrategicamente empregadas em areas especificas onde se
deseja limitar a adesdo celular ou reduzir o risco de colonizacdo bacteriana,

dependendo da aplicagéo clinica.

Dessa forma, os resultados comprovam que o ajuste dos parametros do
processo de anodizacdo a plasma permite o controle eficiente da rugosidade e da
molhabilidade do nidbio, possibilitando o desenvolvimento de biomateriais

personalizados conforme as necessidades de cada aplicacao.
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4.3 RESULTADOS DAS ANALISES DE MEV

Para uma discusséo inicial, foi escolhida a amostra do experimento 2 para a
realizacdo da caracterizacdo por MEV, por se tratar da condicdo experimental que
apresentou o menor angulo de contato e o maior valor de rugosidade. A figura 10

apresenta imagens de MEV com varias ampliacoes.

As andlises morfologicas realizadas por Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) da amostra referente ao experimento 2 revelaram uma superficie com elevada
rugosidade e presenca de poros bem definidos, distribuidos de maneira relativamente
homogénea. As imagens obtidas em diferentes ampliagbes (200x a 5000x)
apresentaram uma topografia caracterizada por microestruturas circulares e
cavidades em escala micrométrica, com bordas regulares e formas arredondadas,
caracteristicas tipicas de superficies anodizadas sob condicbes de plasma. A
presenca de tais estruturas sugere que o processo de anodizagdo empregado foi
eficaz na modificagéo superficial do material, promovendo o desenvolvimento de uma

camada porosa com morfologia adequada para aplicacdes biomédicas.

Do ponto de vista da molhabilidade, a amostra apresentou um angulo de
contato de 19°, o mais baixo dentre todos os experimentos analisados. Este valor esta
diretamente associado a natureza hidrofilica da superficie, a qual pode ser explicada
pelas caracteristicas morfologicas observadas. A combinacéo de elevada rugosidade
superficial e presenca de microcavidades promove um aumento da energia superficial
e favorece a adesao de liquidos a superficie, fenbmeno que € amplamente descrito
na literatura como determinante para a reducédo do angulo de contato. Além disso, a
microestrutura porosa atua como um reservatério capilar, facilitando o espalhamento

da gota e, consequentemente, intensificando a molhabilidade.

Vérios trabalhos encontrados na literatura como, por exemplo, Zhao, L., et al.
(2023); Li, X., et al. (2023); Wang, Y., et al. (2023); Chen, J., et al. (2023); Kang, S.
M., et al. (2023); Liu, Y., et al. (2023); Zhang, Y., et al. (2023); Sun, H., et al. (2023);
Lee, J. H., et al. (2023) e Park, J. H., et al. (2023), destacam que a relacdo entre
morfologia superficial e angulo de contato € de particular interesse para aplicacées na
area de biomateriais, especialmente em contextos onde a interagdo célula-superficie

desempenha papel crucial para o desempenho funcional do implante. Superficies
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hidrofilicas tém sido associadas a uma maior adsor¢ao inicial de proteinas seéricas e,
subsequentemente, a uma adesao celular mais eficiente, aspectos fundamentais para

a osseointegracao de implantes ortopédicos e odontoldgicos.

A amostra do experimento 7 foi selecionada para caracterizacdo detalhada por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), por se tratar da condicdo experimental
gue apresentou o maior angulo de contato (47,50°) e a menor rugosidade superficial
(0,89 um), conforme apresentado nas Tabelas 3 e 4. A figura 11 exibe imagens obtidas

em diferentes ampliac@es, variando de 500x a 10.000x.

A andlise morfoldgica evidencia que a superficie apresenta baixa porosidade e
textura relativamente lisa quando comparada a outras amostras anodizadas neste
estudo. Nas menores ampliacdes (500x e 1000x), observa-se uma superficie com
poucas irregularidades e auséncia significativa de estruturas porosas bem definidas,
caracteristica que contribui diretamente para a menor rugosidade superficial

registrada.

Com o aumento da ampliacdo (2000x a 10.000x), nota-se a presenca pontual
de regides com pequenas falhas ou descontinuidades superficiais, mas sem formacao
expressiva de poros abertos ou microcavidades interconectadas. Essa morfologia
sugere que o processo de anodizacdo, sob os parametros empregados no
Experimento 7 (A=3, B=1, C=3), ndo favoreceu a forma¢do de uma camada ceramica

porosa, resultando em uma superficie mais compacta e homogénea.

A baixa rugosidade observada esta diretamente correlacionada ao alto angulo
de contato da amostra, indicando um comportamento superficial mais hidrofobico.
Superficies lisas e com menor topografia tendem a apresentar menor energia
superficial disponivel para interacdo com liquidos, o que reduz o espalhamento da
gota e aumenta o angulo de contato, fendbmeno amplamente descrito por autores
como Wang et al. (2023) e Park et al. (2023).

Do ponto de vista da aplicacdo como biomaterial, essa condi¢cdo pode ser
estrategicamente explorada. Embora superficies mais rugosas e hidrofilicas sejam

tradicionalmente associadas a melhoria da adesao celular e a osseointegracao,

superficies mais lisas e levemente hidrofébicas possuem vantagens em situacdes
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especificas, como: implantes em areas com maior exposicao a fluidos biologicos, onde
a menor molhabilidade pode auxiliar na reducdo da adsorcao inicial de proteinas
indesejadas ou colonizacdo bacteriana (PARK et al., 2023) e componentes de
proteses ou dispositivos de contato temporario, onde se deseja limitar a adeséo celular
excessiva ou 0 acumulo de biofilme (WANG et al., 2023).

Além disso, a presenca pontual de micro defeitos pode atuar como sitios de
ancoragem seletiva para proteinas especificas, o que abre a possibilidade de
funcionalizac&o direcionada da superficie, combinando regides de menor e maior

adesao celular, conforme necessidade clinica (LIU et al., 2023).

Dessa forma, os resultados obtidos para a amostra do experimento 7 reforcam
a importancia do controle dos parametros de anodizacao a plasma na modulacéo da
morfologia superficial, permitindo o desenvolvimento de biomateriais com

propriedades customizadas para diferentes aplicagdes biomédicas.
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Figura 10: Imagens de MEV da amostra anodizada do experimento 2.
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Figura 11: Imagens de MEV da amostra anodizada do experimento 7.
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4.4 ANALISE EXPERIMENTAL E ESTRATEGIA METODOLOGICA

Com o objetivo de avaliar a influéncia dos parametros de anodizacéo a plasma
eletrolitico sobre as propriedades de superficie do nidbio, foi empregada uma
abordagem estatistica baseada no método de Taguchi. Esse método, amplamente
utilizado no planejamento de experimentos, permite a otimizacado de processos com
um numero reduzido de ensaios, por meio do uso de matrizes ortogonais. Para este
estudo, adotou-se a matriz Lo (33), que contempla trés fatores de controle variando em
trés niveis distintos, possibilitando a analise de suas interacdes e dos efeitos

individuais sobre as respostas de interesse.

Os fatores investigados foram:
Fator A: Concentracdo da solucao eletrolitica;
Fator B: Tenséao aplicada no processo de Anodizacao;
Fator C: Tempo de anodizacao.

Como variaveis de resposta, foram analisados:

R1 - Angulo de contato (graus): Propriedade diretamente relacionada a
molhabilidade da superficie, aspecto fundamental em biomateriais, uma vez que
superficies hidrofilicas favorecem a adsor¢cdo de proteinas e a adesdo celular,
enquanto superficies hidrofobicas podem reduzir o acumulo de biofilmes (WANG et
al., 2023; PARK et al., 2023);

R2 - Rugosidade superficial (um): Pardmetro morfolégico que influencia diretamente
a interacdo entre o biomaterial e o tecido biologico, impactando a area de contato, a

osseointegracao e o crescimento celular (LIU et al., 2023; ZHANG et al., 2023).

A tabela 5 apresenta o conjunto completo de experimentos, indicando os niveis
aplicados para cada fator e os respectivos resultados de angulo de contato e
rugosidade superficial. Essa estrutura experimental permitiu identificar a influéncia
isolada e combinada dos parametros de processo sobre as caracteristicas superficiais
do nidébio anodizado.
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De maneira preliminar, observa-se uma tendéncia de correlacao inversa entre
rugosidade e angulo de contato, ou seja, amostras com maior rugosidade superficial
tendem a apresentar maior molhabilidade (menor angulo de contato), enquanto
superficies mais lisas apresentam comportamento mais hidrofobico. Esse
comportamento € compativel com os mecanismos descritos na literatura, nos quais a
topografia superficial atua na modulacdo da energia de superficie e,

consequentemente, na interacdo com liquidos e células (ZHANG et al., 2023).

Tabela 5: Resultados experimentais obtidos para o angulo de contato e a rugosidade
superficial das amostras de nidbio anodizadas conforme a matriz L9 do método de

Taguchi.
Niveis (R1) (R2)
Angulo de contato Rugosidade
Experimentos A B C (graus) superficial (um)

1 1 1 1 36,41 2,05
2 1 2 2 19,06 11,53
3 1 3 3 24,35 1,13
4 2 1 2 37,08 3,99
5 2 2 3 24,91 1,31
6 2 3 1 28,38 2,09
7 3 1 3 47,50 0,89
8 3 2 1 35,25 2,08
9 3 3 2 19,40 3,23

Fonte: o autor (2025)
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4.4.1 Andlise do Angulo de Contato (R1) - Efeito dos fatores e niveis com relacdo a
média das respostas (R1)

Na andlise pelo método de Taguchi, utilizando o programa Minitab 17 (Figura
12), da reposta média das medidas do angulo de contato, observamos que o fator
principal B (Tensédo volts), foi que mostrou maior significancia no processo, quando
esta ajustado no nivel 3 (alto), mas com uma diferenca muito pequena no ajuste no
nivel 2 (médio), o que do ponto de vista otimizacdo (tempo, custo etc.) é o melhor
ajuste. Os fatores A e C, apresentaram uma baixa variacdo entre os niveis de ajuste
uma menor interferéncia no processo, para a variavel resposta angulo de contato
(19,06°), e pela mesma raz&o da otimizagédo do processo, podendo ser ajustadas no

nivel 1 (baixo).

Figura 12: Gréfico dos efeitos das repostas do angulo de contato.
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4.4.1.1 Efeito dos fatores e niveis com relacéo sinal ruido (R1)

Na analise pelo método de Taguchi, pelo método do sinal ruido (Figura 13), na
condicdo menor € melhor, € observado que também o fator principal B (Tenséo volts),
foi que mostrou maior interferéncia no processo, lembrando que na analise do fator
sinal ruido, consideramos a maximizacao do sinal (maior valor), e foi observado que
quando esté ajustado no nivel 3 (alto) ou 2 (médio), onde foram obtidos os maiores
valores do sinal. Os fatores A e C, também tiveram um comportamento similar com os
do ajuste das respostas médias do angulo de contato, indicando o ajuste também nos

niveis 1 (baixo).

Figura 13: Gréfico dos efeitos na raz&o sinal ruido das repostas do angulo de
contato.
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4.4.2 Andlise da Rugosidade (R2) - Efeito dos fatores e niveis com relacdo a média
das respostas (R2)

Na analise pelo método de Taguchi, utilizando para variavel resposta média da
Rugosidade R2, (Figura 14), observamos que o fator principal C (Tempo), foi que
mostrou maior significAncia no processo, quando esta ajustado também no nivel 2
(médio), sendo o nivel 1 e 2 com pequena diferenca de variacdo. Os fatores principais
A e C, apresentaram o uma significancia ou pouco menor e similar, sendo a condicéo
de melhor ajuste, para maior valor da variavel resposta “Rugosidade”, seria no nivel 1
e 2 respectivamente, que foi 0 ajuste proposto no arranjo experimental original
proposto pelo método de Taguchi Lo, no experimento na linha 2, que também foi o

experimento que gerou o menor valor da variavel resposta angulo de contato.

Figura 14: Gréfico dos efeitos das repostas média da Rugosidade.
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4.4.2.1 Efeito dos fatores e niveis com relacéo sinal ruido (R2)

Na analise pelo método de Taguchi, pelo método do sinal ruido (Figura 15), na
condicdo maior é melhor, da variavel resposta da Rugosidade média, que também o
fator principal C, foi 0 mais gerou interferéncia na variagdo do processo, sendo que
também na maximizacao do sinal, guando o processo estava ajustado no nivel 3, onde

observou-se a maior variagcdo. Ja os fatores A e B, apresentaram uma baixa variacao.

Com base nessas analises, ficaria com sugestao para trabalhos futuros, realizar
um experimento na condi¢do de ajuste: Fator A no nivel 1, Fator b no nivel 1 e Fator
C no nivel 3, que néo foi contemplado no arranjo experimentar Lo, por ndo ser um
fatorial completo para essa condicdo experimental, com um experimento de
confirmacao e verificacdo se esse ajuste seria possivel obter o menor valor de angulo

de contato e maior rugosidade, com a menor variagao do processo.

Figura 15: Grafico dos efeitos na razao sinal ruido das repostas média da
Rugosidade.
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5 CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho demonstraram a eficiéncia do processo
de anodizacdo a plasma eletrolitico (EPO) na modificacdo da superficie do nidbio
metalico, visando aplicacbes em biomateriais. A aplicacdo do método de Taguchi, por
meio da matriz ortogonal Lo, possibilitou avaliar de forma otimizada a influéncia dos
parametros de processo — concentracdo da solucdo eletrolitica, tensdo de
anodizacdo e tempo de anodizacdo — sobre as propriedades morfologicas e de

molhabilidade das amostras.

Com base nas andlises de angulo de contato e rugosidade superficial,
observou-se uma correlacéo direta entre a rugosidade e o comportamento hidrofilico

das amostras:

A amostra do experimento 2, que apresentou o maior valor de rugosidade
superficial (11,53 um), também apresentou 0 menor angulo de contato (19,06°),
indicando elevada molhabilidade e alta energia de superficie, condi¢cdes favoraveis
para adesdo celular e osseointegracdo. Essa configuracdo é particularmente
vantajosa em implantes ortopédicos e odontologicos, onde a integracédo rapida e

eficiente com o tecido 6sseo é fundamental para o sucesso clinico.

A amostra do experimento 7, por sua vez, apresentou a menor rugosidade
(0,89 um) e o maior angulo de contato (47,50°), resultando em uma superficie mais
lisa e hidrofébica. Superficies com esse perfil podem ser aplicadas em dispositivos
biomédicos onde se deseja limitar a adesédo celular, como em préteses de contato
temporério, cateteres ou em componentes de implantes que ndo estejam em interacéo
direta com o tecido 0sseo, reduzindo assim o risco de contaminagédo ou formacéo de

biofilme.

As andlises morfologicas por MEV confirmaram a influéncia dos parametros de

anodizacao na topografia das amostras. Destacam-se:

A amostra do experimento 2, com morfologia altamente porosa e microcavidades

bem distribuidas, indicada para aplicacdes que exigem elevada bioatividade e
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potencial de osseointegracdo, como implantes dentarios, placas Osseas e

componentes protéticos permanentes.

A amostra do experimento 7, com superficie mais compacta e homogénea,
adequada para ambientes clinicos onde se busca reduzir a adesédo bacteriana ou

controlar seletivamente a interacéo celular.

O presente estudo também evidenciou a aplicabilidade pratica do método de
Taguchi para otimizar processos complexos de engenharia de superficie, permitindo
a customizacéao das caracteristicas do niébio anodizado de acordo com as demandas

biomédicas especificas.

Dessa forma, este trabalho contribui significativamente para o avanco no
desenvolvimento de revestimentos ceramicos biofuncionais de Nb,Os, com elevado
potencial de aplicacdo em dispositivos médicos implantaveis. A possibilidade de
controlar, de forma precisa, parametros como rugosidade e molhabilidade representa
um avango na engenharia de biomateriais, viabilizando a fabricacéo de superficies
adaptadas a diferentes necessidades clinicas, sejam elas promover adeséo celular e
integracdo Ossea, ou minimizar adesdo bacteriana e respostas inflamatorias

indesejadas.

Assim, os resultados obtidos reforcam a viabilidade do nidbio tratado por EPO
como um material promissor para aplicacbes em ortopedia, odontologia, engenharia
tecidual e outros segmentos biomédicos que demandam superficies funcionalizadas

e bioativas.
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6 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS:

Diante dos resultados obtidos e das limitacbes inerentes ao presente estudo,

algumas linhas de pesquisa sédo recomendadas para aprofundamento e continuidade

da investigacdo sobre o niébio anodizado e suas aplicacdes como biomaterial:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Andlise da variacdo de massa das amostras antes e depois do processo de

anodizacao;
Andlise de variancia (ANOVA) dos resultados obtidos;

Investigar o comportamento eletroquimico das superficies modificadas em
meios simuladores de fluidos corporais (SBF), a fim de analisar a resisténcia a
corrosédo, a formacéo de apatita e a estabilidade dos revestimentos ceramicos
ao longo do tempo;

Expandir o estudo para outros metais ou ligas metdlicas de interesse
biomédico, como titanio ou zircénio, utilizando a mesma metodologia de
anodizacdo a plasma eletrolitico e o método de Taguchi, permitindo a

comparacao direta entre diferentes materiais;

Explorar a incorporacdo de elementos bioativos ou agentes terapéuticos nos
poros formados durante o processo de anodizagcdo, com 0 objetivo de
desenvolver sistemas de liberagdo controlada de farmacos, antibiéticos ou

fatores de crescimento;

Realizar ensaios mecanicos complementares, como testes de adesado do
revestimento, dureza e resisténcia ao desgaste, fundamentais para validar o

desempenho das superficies tratadas em condic¢des clinicas reais;

Investigar modificacbes adicionais de superficie, como funcionalizacao
quimica, tratamentos térmicos ou deposi¢cdo de camadas adicionais, visando
aprimorar propriedades especificas, como a resisténcia bacteriana ou a

resposta osteogénica.
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