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APRESENTAÇÃO

Atualmente, notamos grande necessidade do desenvolvimento das ciências, 
bem como o aprimoramento dos conhecimentos já adquiridos pela sociedade. Sabe-
se também que as ciências tecnológicas, exatas e da terra cumprem um papel 
importantíssimo na construção de saberes ligados a humanidade. Tais saberes só 
se tornam possíveis por meio de autores responsáveis por desenvolver pesquisas 
científicas nas mais diversas áreas do conhecimento. 

Permeados de tecnologia este e-book contempla estudos na área da ciência 
tecnológicas, exatas e da terra, mostrando a aplicabilidade destas ciências em 
variados temas cotidianos. Temas ligados a Medicina, saúde, agricultura e ensino, 
são abordados nos capítulos desta obra, entre outros temas relacionados à produção 
científico-metodológica nas ciências.

Para o leitor, esta obra intitulada “Ciências tecnológicas, exatas e da terra e 
seu alto grau de aplicabilidade” tem muito a contribuir com estas áreas, já que cada 
capítulo aponta para o desenvolvimento, e aprimoramento de pesquisas científicas 
envolvendo temas diversos, mostrando-se não somente uma base teórica, mas 
também a aplicação prática de vários estudos.

Boa leitura!

Felipe Antonio Machado Fagundes Gonçalves 
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POTENCIALIDADE BACTERICIDA DO AÇO INOXIDÁVEL 
MARTENSÍTICO 17-4 PH 

CAPÍTULO 12
doi
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RESUMO: O aço inoxidável martensítico do 
tipo 17-4 PH é formado por cobre e endurecido 
por precipitação. O presente estudo avaliou o 
potencial bactericida do material na condição 
de tratamento térmico de envelhecimento por 
precipitação e contagem de células, expresso 
em porcentagem de redução de unidades 
formadoras de colônia por mililitros, observadas 
nas condições de monocultivo das bacterias 
nosocominais Staphylococcus aureus e 
Escherichia coli.  Pela técnica de dilatometria, 
aqueceu o material até a temperatura de 1040°C 
atingindo a completa homogeneização, com 
tempo de encharque de 1 hora e resfriamento 
em ar até a temperatura de 25°C. Os ciclos 
térmicos de envelhecimento iniciados com o 
aço no estado recozido por solubilização, a 
temperatura de 25°C até 620°C com tempos 
de envelhecimento de 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8 
horas, obteve-se um material com estrutura 
martensítica de dureza média de 36 HRC. As 
reações de envelhecimento por precipitação 
formaram uma fase sub-microscópica rica 
em cobre, elevando a resistência mecânica 
do aço e melhora na distribuição do elemento 
cobre na matriz. As transformações de fase 
e o comportamento do aço inoxidável por 
dilatometria foram analisadas pelas técnicas 
de microscopia ótica, microscopia eletrônica 
de varredura, difratometria de raio-X e 
microdureza Vickers das fases. A caracterização 
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microestrutural do material com tempo de 3 horas foi a mais efetiva em relação à 
distribuição dos átomos de cobre. Os testes de aderência em vitro de biofilmes sobre 
a superfície do aço controle AISI-304 e do aço inoxidável 17-4 PH formado pelas 
bactérias Staphylococcus aureus e Escherichia coli apresentaram uma redução de 
porcentagem de unidades formadoras de colônias de 77,6% e 78,4% respectivamente, 
indicando em primeira aproximação, a possível propriedade bactericida deste material.
PALAVRAS-CHAVE: Aço inoxidável 17-4 PH, envelhecimento por precipitação, 
precipitado de cobre, dilatometria, biofilmes.

BACTERICIDE POTENTIALITY OF MARTENSITIVE STAINLESS STEEL 17-4 PH

ABSTRACT: Type 17-4 PH martensitic stainless steel is formed of copper and 
hardened by precipitation. The present study evaluated the bactericidal potential of 
the material under the condition of precipitation aging and cell count heat treatment, 
expressed as a percentage reduction of colony forming units per milliliter, observed 
under the monoculture conditions of nosocominal bacteria Staphylococcus aureus 
and Escherichia coli. Using the dilatometry technique, the material was heated to a 
temperature of 1040 ° C, reaching complete homogenization, with a 1 hour soaking 
time and air cooling to a temperature of 25 ° C. The thermal aging cycles started with 
the steel in the annealed state by solubilization, at a temperature of 25 ° C to 620 ° C 
with aging times of 2, 3, 4, 5, 6, 7 and 8 hours, gave a material with medium hardness 
martensitic structure of 36 HRC. Precipitation aging reactions formed a copper-rich 
submicroscopic phase, increasing the mechanical strength of the steel and improving 
the distribution of the copper element in the matrix. The phase transformations and 
the behavior of stainless steel by dilatometry were analyzed by optical microscopy, 
scanning electron microscopy, X-ray diffraction and phase microhardness techniques. 
The microstructural characterization of the material with time of 3 hours was the most 
effective in relation to the distribution of copper atoms. The in vitro adhesion tests of 
the biofilms on the surface of AISI-304 control steel and 17-4 PH stainless steel formed 
by the bacteria Staphylococcus aureus and Escherichia coli showed a reduction in the 
percentage of colony forming units by 77.6% and 78. , 4% respectively, indicating at 
first approximation the possible bactericidal property of this material.
KEYWORDS: 17-4 PH stainless steel, precipitation aging, copper precipitate, 
dilatometry, biofilms.

1 |  INTRODUÇÃO 

O aço inoxidável martensítico 17-4 PH contém aproximadamente 3,5% em 
peso de cobre, e é endurecido por precipitação devido à formação de uma fase sub-
microscópica rica em cobre. Na literatura revelou-se que os tratamentos térmicos 
de envelhecimento por precipitação iniciam-se com recozimento por solubilização 
do cobre, responsável pelo endurecimento do material (MARTIN, 1998). Aços 
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inoxidáveis endurecidos por precipitação foram desenvolvidos na década de 1940, e 
tornaram-se cada vez mais importantes na fabricação de equipamentos hospitalares 
e cirúrgicos, devido às suas propriedades como alta dureza, boa ductibilidade, 
resistência à corrosão e fácil fabricação, o que justifica ao material um alto valor 
agregado. (MARTIN, 1998), (MMPDS, 2003)

As infecções hospitalares são problemas de suma importância na saúde 
pública em função das taxas significativas de morbidade, mortalidade e dos custos 
financeiros. O principal fator de risco associado, é a infecção e a colonização por 
bactérias nosocominais potencialmente patogênicas em biofilmes, como por exemplo, 
a Staphylococcus aureus multi-resistentes (MRSA) e a Escherichia coli (HALEY; 
CULVER, 1985), (PITTET; TARARA; WENZEL, 1994), (LEON-ROSALES; MACÍAS, 
2004). Biofilmes são comunidades de microrganismos que vivem em superfícies. A 
formação de biofilme tem recebido muita atenção na última década, uma vez que, 
virtualmente, todos os tipos de bactérias podem formá-lo, podendo ser o modo mais 
comum de existência bactericida na natureza (KARATAN; WATNICK, 2009). 

O presente estudo avaliou o potencial bactericida do aço 17-4 PH por conter 
cobre na formação do filme passivo do aço (CASEY, et al, 2009). Vários estudos tem 
mostrado a eficácia do cobre como agente bactericida (DEANE; MILLS; HAMEL, 
1970), (SUNADA; WATANABE; HASHIMOTO, 2003). Desta forma, a expectativa 
de ter um material de fácil manufatura, baixo custo e que tenha aplicabilidade em 
ambiente hospitalar como ferramental cirúrgico, mobiliários, maçanetas, grades 
para camas, torneiras, botões de chamada, aparelhos para uso intravenoso, 
dispersadores, lavatórios, assentos de privada, tanques, estações de trabalho, entre 
outros; somada ao aumento da demanda comercial do aço 17-4 PH.

2 |   PROCEDIMENTOS

Os aços 17-4 PH e AISI-304 fornecidos pelo Grupo Metal (Tietê, São Paulo) 
possuem composições químicas cuja porcentagem em peso dos elementos 
está representada na tabela 1. Estes aços podem ser desenvolvidos a partir dos 
aços austeníticos clássicos 18-8. No caso dos aços martensíticos, as principais 
modificações foram à redução do teor de níquel e a adição de outros elementos 
(principalmente cobre) para promover o aparecimento de precipitados ricos deste 
elemento.
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Tabela 1: composição química do aço 17-4 PH utilizado no estudo.

A caracterização microestrutural foi realizada por microscopia ótica (MO), 
microscopia eletrônica de varredura (MEV) com espectrometria de energia dispersiva 
(EDS), difratometria de raios-X (DRX) e microdureza Vickers.

Foi utilizado o microscópio ótico de luz polarizada, fabricado pela Leica, 
modelo Leitz DMRX, utilizando aumento de 500X e reagente químico Villela, onde 
foi observada a morfologia das fases presentes após o tratamento térmico. O 
microscópio eletrônico de varredura Zeiss Leo 440, gera imagens por elétrons retro-
espalhados utilizando o detector Four Quadrant Backscattered Electron Detector 
Type 400 e com EDS acoplado do tipo EDX Link Analytical, (Isis System Series 
200), com detector de SiLi Pentafet, janela ultrafi na ATW II, de resolução de 133eV a 
5,9keV. Utilizou-se padrão de CO para calibração, feixe de elétron de 20 kV, distância 
focal de 25 mm, dead time de ∼30%, corrente de 2,82A, I probe de 950pA, e área de 
20x20μm. Na difratometria de raio-x utilizou-se o equipamento Siemens (German) 
com potência de 40kV e 40mA, radiação K-alfa de cobre e comprimento de onda 
de λ=1.54056Å,  ângulo ɵ/2ɵ de 40 à 100 graus,  passo 0,05° de 5 segundos cada, 
utilizando o software EVA para analisar os resultados. Para ensaio de microdureza 
Vickers utilizou-se um indentador de diamante (HV) Leica, modelo VMHTMOT.

As dimensões dos corpos de prova para os ensaios de dilatometria foram de 
10x30 mm, com ciclo térmico a uma taxa de aquecimento 10ºC/s até a temperatura 
de 1040°C, mantendo essa temperatura até a completa homogeneização, com 
tempo de encharque de 1 hora e resfriamento em ar até a temperatura de 25°C. Nos 
ciclos térmicos de envelhecimento, impôs-se a taxa de aquecimento 10ºC/s desde 
25°C até a temperatura de 620ºC e manteve-se em tempos que variaram entre 2, 3, 
4, 5, 6, 7 e 8 horas. Os ciclos foram reproduzidos pelos equipamentos dilatômetros 
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de procedência Netzsch DIL 402C e DT1000 Adamel lhomarg e os testes foram 
realizados segundo norma ASTM-2006 (ASTM, 2006).

A contagem das unidades formadoras de colônias por mililitro (UFC/ml) das 
cepas diluídas seguiram a instruções do Bacteriological Analytical Manual (BAM) 
(FENG, et al, 2002), (BENNETT, LANCETTE, 2001), que apresenta os procedimentos 
laboratoriais indicados pela FDA (U.S. Food and Drug Admnistration) para análise 
microbiológica, possibilitando a análise de formação ou não de biofi lmes geradas pelas 
bactérias nosocominais Staphylococcus aureus e Escherichia coli. A porcentagem 
de redução (PR) foi determinada comparando a quantidade de UFC/ml do controle 
com a quantidade de UFC/ml expostas ao aço 14-7 PH, conforme a expressão 1:

(1)

3 |  RESULTADOS

A análise por MO do aço 17-4 PH após tratamento térmico de recozimento 
para solubilização e resfriamento ao ar apresenta uma estrutura martensítica com 
fase ferrítica e contornos de grãos de austenita prior (fi gura 1a). O ciclo térmico 
de envelhecimento por 3 horas na temperatura de 620°C conduziu o material a 
uma estrutura martensítica com grãos de austenita prior refi nados. A aparência 
metalográfi ca do aço envelhecido por 3 horas (fi gura 1b) apresentou uma 
descrição qualitativa semelhante das fases presentes oriundas dos tratamentos de 
envelhecimentos realizados. 

Figura 1: imagens obtidas do aço inoxidável (500x): a) solubilizado; b) envelhecido por 3 horas. 
Autores, 2015.

Nas análises por MEV, escolheu-se as imagens com tempo de envelhecimento 
de 3 e 8 horas para representar as amostras, de acordo com a fi gura 2.
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Figura 2: imagens de MEV do aço 17-4 PH envelhecido (1500x): a) por 3 horas; b) por 8 horas. 
Autores, 2015.

A fi gura 2-b apresenta precipitados identifi cados nos pontos brancos (em 
destaques circulados). O elemento mais pesado é identifi cado por retro-espalhamento 
como sendo mais claro. Foram avaliados por analise pontual por EDS e identifi cados 
como precipitados ricos em Nióbio (Tabela 2).

Tabela 2: análise do precipitado branco em porcentagem de peso e atômica.

A Figura 2 revela também contornos do grão da austenita prior, confi rmado por 
análise pontual por EDS (Tabela 3).

Tabela 3: análise pontual da fase mais clara em porcentagem de peso e atômica.

A composição química da matriz também foi avaliada por EDS com relação 
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à porcentagem em peso do cobre, objetivando observar a distribuição desse 
elemento na matriz.  A área utilizada para tal análise foi de 20x20 μm. As análises de 
tratamento térmico por porcentagem-peso de cobre estão representadas na tabela 
4, não ocorrendo variações apreciáveis na composição química deste elemento. A 
porcentagem em peso do elemento cobre na matriz variou entre 3,06 – 3,83 dentro 
do erro previsto pelo equipamento que é de 0,5%.

Tabela 4: porcentagem em peso do elemento cobre na matriz em função do tempo de 
envelhecimento.

A análise dos valores médios obtidos pelos ensaios de microdureza Vickers 
demonstra uma queda da microdureza com o aumento do tempo de tratamento 
térmico de envelhecimento. (Figura 3). 

Figura 3: Valores médios de dureza em Vickers x tempo de envelhecimento. Autores, 2015.
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O valor da microdureza decresce conforme o tempo de permanência em 
620°C aumenta, devido à formação de fases sub-microscópicas rica do elemento 
cobre (PICKERING, 1978), tornando-o progressivamente dúctil, porém não 
signifi cativamente, portanto, ainda considerado um material de engenharia.

Nos ensaios dilatométricos as amostras foram referenciadas pelo seu tempo 
total de envelhecimento de 2, 3, 4, 5, 6 e 7 horas (Figura 4). 

Figura 4: dilatogramas dos seis ciclos de envelhecimento (2, 3, 4, 5, 6 e 7 horas). Autores, 
2015.

A análise dos dilatogramas correspondentes aos ciclos térmicos de 
envelhecimento, representam comportamentos semelhantes, com valores dos 
coefi cientes de dilatação térmica (dL/L0) decrescendo em função do tempo, indicando 
a precipitação da fase sub-microscópica rica do elemento cobre.

O difratograma representado pela fi gura 5 apresenta um pico característico 
de formação de cristais sub-microscópicos fi namente dispersos de óxido de cobre 
(CuO) (PADILHA, 1997)
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Figura 5: difratograma do aço 17-4 PH envelhecido por 3 horas. Autores, 2015.

Derivado dos resultados das caracterizações metalográfi cas das microestruturas, 
o ciclo térmico: recozimento para solubilização (1040°C), resfriamento ao ar e 
envelhecimento por 3 horas, indicou as melhores condições de superfície para o 
efeito bactericida.

As porcentagens de redução das UFC geradas pelo aço 17-4 PH envelhecido 
por 3 horas para cada bactéria está representado na fi gura 6:

Figura 6: Gráfi co de porcentagem de redução x tipo de bactéria. Autores, 2015.

Ambas as bactérias apresentaram uma alta porcentagem de redução, sendo 
77,6% para a Staphylococcus aureus, bactéria gram-positiva, e 78,4% para a 
Escherichia coli, bactéria gram-negativa, indicando a tendência do aço inoxidável 
martensítico 17-4 PH ter menor aderência bacteriana que o material de controle nos 
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dois casos, porém maiores determinações deverão ser feitas visando à efetividade 
da adesão inicial de bactérias nosocominais no aço em estudo.

4 |  CONCLUSÃO

- As aparências fotomicrográficas sugerem que o tratamento térmico de 
envelhecimento por 3 horas realizado após o tratamento térmico de solubilização 
eliminou a presença da fase indesejada (ferrita) e é o indicado para promover a 
formação de um filme passivo rico do elemento cobre e distribuído uniformemente 
na superfície do aço inoxidável martensítico 17-4 PH. 

- O aço inoxidável exibe uma estrutura martensítica mas não com alta dureza 
(36HRC) e a microscopia ótica obtida dos produtos de recozimento para solubilização 
e de envelhecimento por precipitação não representam a martensita clássica ou a 
estrutura da martensita revenida, entretanto o foco do estudo foi obter uma estrutura 
sub-microscópica da fase rica em cobre dispersa homogeniamente na estrutura 
martensítica num estágio super envelhecido do material, gerando a formação de um 
filme passivo rico do elemento  (HSIAO, CHIOU, YANG, 2002).

- Houve uma menor aderência bacteriana de biofilme no aço 17-4 PH em 
relação ao material de controle em ambas as amostras, indicando a potencialidade 
antibactericidade deste material (ANDRADE; BRIDGEMAN; ZOTOLLA, 1998)
(WIRTANEN; HUSMARK; MATTILA-SANDHOLM, 1996).
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