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PROCESSO DE OBTENÇÃO DE IMPLANTES DENTÁRIOS APRESENTANDO 
NANOTUBOS DE DIÓXIDO DE TITÂNIO 

 

Setor técnico 

1. Os princípios construtivos, métodos e funcionalidades encontradas na presente 

invenção são aplicáveis ao setor de implantes dentários. Mais especificamente, 

aos ditos implantes dentários intraósseos apresentando nanotubos de dióxido 

de titânio em sua superfície e respectivo método de obtenção do mesmo. 

Descrição do estado da técnica 

2. Os implantes dentários intraósseos apresentam a propriedade da 

osseointegração, que pode ser definida como sendo a conexão direta, 

estrutural e funcional entre o osso vivo e superfície do implante. 

3. É conhecida a importância da modificação da topografia da superfície dos 

implantes, aumentando sua área superficial a partir de maior rugosidade, com a 

finalidade de melhorar a osseointegração. Neste sentido, várias técnicas de 

modificação de superfície têm sido testadas, tais como plasma spray com 

deposição de hidroxiapatita, anodização, jateamento de areia, ataque ácido, 

jateamento seguido por ataque ácido e laser. 

4. A obtenção de uma superfície contendo nanotubos de dióxido de titânio em 

implantes por meio de anodização é descrita no pedido WO2006104644, no 

entanto suas referências se aplicam a implantes fabricados com ligas 

metálicas, não descrevendo a obtenção de uma superfície de nanotubos de 

dióxido de titânio em um implante de titânio comercialmente puro. Também, 

não menciona um processo de anodização empregando o uso de eletrólitos 

orgânicos, particularmente uma solução eletrolítica de etilenoglicol e fluoreto de 

amônio (NH4F). 

5. Existe no estado da técnica, portanto, a necessidade de um processo de 
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obtenção de nanotubos de dióxido de titânio numa superfície de um implante 

dentário fabricado em titânio comercialmente puro empregando eletrólitos 

orgânicos, com tempo reduzido e super-hidrofílica. 

6. Existe, também, no estado da técnica a necessidade de um processo de  

obtenção de nanotubos de dióxido de titânio numa superfície de um implante 

dentário consistindo em titânio que empregue o uso de eletrólitos orgânicos, 

que seja eficiente no consumo energético e veloz, e que resulte num implante 

dentário apresentando uma superfície super-hidrofílica. 

Breve descrição da invenção 

7. Um implante dentário construído conforme os princípios da presente invenção 

é fabricado em titânio comercialmente puro e apresenta uma superfície rugosa 

em escala nanométrica, formada por nanotubos de dióxido de titânio (TiO2) 

crescidos na mesma. 

8. Em síntese, o processo de obtenção de um implante com as características de 

superfície do presente invento compreende as seguintes etapas: (a) a obtenção 

de um implante dentário consistindo em titânio; (b) a realização de um ataque 

químico em sua superfície, o ataque químico produzindo uma dada rugosidade 

superficial em escala milimétrica; (c) o crescimento de nanotubos de dióxido de 

titânio em escala nanométrica na superfície de implantes dentários por meio do 

processo de anodização com uma fonte de alimentação ligada a dois eletrodos, 

um catodo e outro anodo, em um eletrólito orgânico contendo fluoreto de 

amônio, o processo de anodização ocorrendo sob agitação; e (d) uma etapa de 

calcinação transformando a estrutura amorfa dos nanotubos de dióxido de 

titânio para a fase cristalina anatase. 

9. Um implante dentário obtido conforme os princípios da presente invenção 

apresenta nanotubos de dióxido de titânio, substancialmente alinhados, ao 

perpendicularmente à sua superfície. Os nanotubos apresentando diâmetro 

externo médio compreendido entre 74,96 à 118,34 nm e comprimento entre 

540,76 à 2046 nm. 

Petição 870180158645, de 04/12/2018, pág. 24/38



3/9 

10. O método de obtenção de nanotubos da presente invenção aumenta o 

potencial hidrofílico da superfície de titânio após um ataque químico, reduzindo 

o ângulo de contato de uma gota d’água na sua superfície de 75,5 graus para 

de 5,8 a 1,1 graus. 

11. Estruturas nanotubulares com uma superfície ativa de TiO2 foram obtidas 

na superfície de implantes dentários de titânio comercialmente puro grau IV 

pré-tratados com ataque ácido (figura 2) utilizando a técnica de oxidação 

anódica (anodização), capaz de produzir o crescimento de nanotubos de TiO2.  

Breve descrição das figuras 

12. Figura 1: Representação da montagem da célula eletroquímica para o 

processo de oxidação anódica. 

13. Figura 2: Apresenta a imagem de micrografia obtida em microscópio 

eletrônico de varredura – Field Emission Gun (MEV – FEG) para a superfície 

do implante de titânio comercialmente puro grau IV após ataque ácido. 

14. Figura 3: Apresenta a imagem de micrografia obtida em MEV-FEG para a 

superfície do implante de titânio comercialmente puro grau IV, após a oxidação 

anódica em etilenoglicol e NH4F a 1%, com potencial de 30V por 20 minutos, 

seguido por calcinação a 450 °C por 60 minutos (vista de topo). 

15. Figura 4: Apresenta imagem de micrografia obtida em MEV-FEG para a 

superfície do implante de titânio comercialmente puro grau IV, após a oxidação 

anódica em etilenoglicol e NH4F a 1%, com potencial de 30 V por 20 minutos, 

seguido por calcinação a 450 °C por 60 minutos (vista longitudinal). 

16. Figura 5: Apresenta o difratograma de raios-X do implante de titânio 

comercialmente puro grau IV, após a etapa de oxidação anódica em 

etilenoglicol e NH4F a 1%, com potencial de 30 V por 20 minutos, seguido por 

calcinação a 450 °C por 60 minutos. 
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Descrição detalhada da invenção 

17. Um implante dentário construído conforme os princípios da presente 

invenção consiste em titânio, preferencialmente titânio grau IV, apresenta 

nanotubos de dióxido de titânio, substancialmente alinhados 

perpendicularmente, ao longo de sua superfície. Os nanotubos apresentando 

diâmetro externo médio compreendido entre 74,96 à 118,34 nm e comprimento 

médio entre 540,76 à 2046 nm. 

18. Um implante dentário construído conforme os princípios da presente 

invenção consiste em titânio, preferencialmente titânio grau IV, apresenta ainda 

uma alta afinidade com a água, ou seja, uma hidrofilicidade avaliada por meio 

do ângulo de contato de 5,8 a 1,1 graus. 

19. Um implante dentário construído conforme os princípios da presente 

invenção apresenta uma superfície com alto potencial hidrofílico. 

20. O processo de obtenção da superfície característica do implante da 

presente invenção inicia-se pelo ataque químico da superfície. O ataque 

químico da superfície resultando numa rugosidade superficial em escala 

milimétrica. O ataque químico é também utilizado para limpeza da superfície. 

Tipicamente, a amostra é colocada em contato com uma solução ácida (HF, 

HNO3, HCl e água) e redutora por um tempo determinado onde a solução 

causa a corrosão da superfície.  

21. Após o ataque químico, o implante dentário é então submetido ao processo 

de anodização (ou oxidação anódica) com uma fonte de alimentação ligada a 

dois eletrodos, um catodo e outro anodo, em um eletrólito orgânico contendo 

de fluoreto de amônio. O emprego de eletrólito orgânico é vantajoso frente aos 

eletrólitos inorgânicos, por apresentarem um manejo industrial favorável, 

especialmente no que se refere a sua manipulação e descarte ambiental. No 

entanto, tipicamente, os eletrólitos inorgânicos resultam num processo de 

oxidação mais veloz frente aos orgânicos, resultando em processos industriais 

mais rápidos.  
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22. Dentre os eletrólitos orgânicos utilizáveis cabe destacar o glicerol e o 

etilenoglicol. Surpreendentemente, como melhor apresentado a seguir, os 

processos de anodização empregando eletrólitos orgânicos se demonstraram 

velozes se forem associados à agitação do meio. Em especial, o etilenoglicol 

se destacou apresentando um rápido e ordenado crescimento de nanotubos à 

superfície tratada. 

23. Conforme o presente invento, o processo de anodização resulta em uma 

estrutura de nanotubos de dióxido de titânio integradas ao metal, possibilitando 

uma elevada resistência causada pela interconexão direta destes nanotubos 

com o titânio subjacente. 

24. A oxidação anódica é realizada pela aplicação de uma diferença de 

potencial entre o implante dentário denominado anodo e o contra eletrodo 

designado catodo composto de platina. Nesta invenção, os procedimentos de 

oxidação anódica foram realizados utilizando uma fonte de alimentação ligada 

a dois eletrodos, um catodo e outro anodo. O potencial de anodização aplicado 

foram de 20 e 30 V, por 20 minutos sob agitação constante. 

25. Inicialmente, quando se aplica uma diferença de potencial entre o implante 

dentário de titânio comercialmente puro grau IV pré-tratado com ataque ácido e 

o contra eletrodo de platina, ocorre a formação de uma camada de óxido de 

titânio compacta. A presença de fluoretos no eletrólito contendo etilenoglicol e 

fluoreto de amônio 1% demonstrou ser essencial para obter a dissolução da 

camada de óxido previamente formada e a consequente formação de 

nanotubos de dióxido de titânio.  

26. O processo de dissolução da camada de óxido que leva à formação da 

estrutura nanotubular é indicado pela seguinte equação: 

TiO2 + 6F- + 4H+ = [TiF6]-2 + 2H2O 

27. O processo de anodização pode, também, apresentar meios de agitação 

mecânica da solução eletrolítica com a finalidade de acelerar a velocidade de 
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formação das estruturas nanotubulares. Meios de agitação aplicáveis ao 

processo da presente invenção incluem agitação mecânica com haste de 

agitação, agitação magnética com agitador magnético, borbulhamento com 

gases, dentre outros. 

28. Após o término da anodização, as amostras são submetidas ao processo 

de calcinação com o objetivo de converter os nanotubos de dióxido de titânio 

amorfos em sua forma cristalina anátase. Nos exemplos desenvolvidos, as 

amostras foram lavadas com água deionizada, secas, e calcinadas a 450 °C, 

com uma taxa de aquecimento de 5 °C por minuto, permanência de 1 h, e 

resfriadas no interior do forno. 

Exemplos e Resultados 

29. Em laboratório, uma célula eletroquímica foi montada conforme a 

representação esquemática da figura 1, para a execução da etapa de 

anodização do processo de crescimento de nanotubos de dióxido de titânio na 

superfície de implantes dentários. O arranjo compreendendo uma fonte de 

tensão contínua (1) com corrente variável, utilizada para aplicação de potência, 

um porta amostra (anodo) (2) constituído por material condutor, uma amostra 

(3) constituída por implante de titânio puro grau IV, um eletrodo (4) consistindo 

em platina (catodo), com elevada resistência à corrosão e condutor de 

eletricidade, uma cuba (5) na qual é colocado o eletrólito. Apesar de não 

representado na figura 1, a célula eletroquímica apresenta ainda um dispositivo 

que leva o gás inserido no meio aquoso com a finalidade de causar agitação 

por meio de borbulhamento. 

30.  Amostras de implantes de titânio comercialmente puro (grau IV, com 

mensuração da parte endóstea de 1,5 mm em diâmetro e 2,5 mm em 

comprimento), apresentando sua superfície atacada por meio de um duplo 

ataque ácido com ácido sulfúrico (H2SO4) e, posteriormente, ácido nítrico 

(HNO3) fornecidos pela empresa Intraoss (Itaquaquecetuba-SP, Brasil) foram 

levadas para a célula eletroquímica e conectadas a uma fonte de alimentação 
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(anodo) e uma rede de platina (catodo), em um eletrólito contendo etilenoglicol 

com NH4F, na proporção de 1,0%. Os ensaios foram realizados com potencial 

de 20V e 30V com aumento gradual de 1 em 1 minuto e tempo de 3, 6 e 12 

horas. Após a etapa de anodização, as amostras foram submetidas ao 

processo de calcinação onde foram aquecidas até a temperatura de 450 °C, 

com uma taxa de aquecimento de 5 °C por minuto, permanência de 1 h, e 

resfriadas no interior do forno. 

31. Estudos de ângulo de contato foram realizados no Laboratório de Materiais 

e Tecnologia da Faculdade de Engenharia de Guaratinguetá (FEG/UNESP), 

com o instrumento Drop Shape Analyzer, modelo DSA100, fabricado pela 

KRÜSS GmbH. O equipamento possui uma câmera que captura a imagem da 

gota previamente depositada sobre a amostra através de uma seringa de vidro. 

O perfil desta gota é determinado por um programa de computador que calcula 

o ângulo de contato das superfícies. As avaliações de ângulo de contato foram 

realizadas em discos de titânio comercialmente puro, tratados pelos mesmos 

procedimentos que os implantes. Os discos apresentaram um potencial 

hidrofílico avaliado pelo ângulo de contato, método da gota séssil, com ângulo 

de 75,5 graus, após ataque químico e ângulo de 5,8 a 1,1, graus após o 

processo de formação de nanotubos de dióxido de titânio conforme a presente 

invenção. 

32. Importante notar que quanto menor o ângulo de contato de uma gota com a 

superfície, maior é seu potencial hidrofílico. 

33. Segundo as figuras 3 e 4, observamos a imagem de micrografia obtida em 

microscópio eletrônico de varredura (Field Emission Gun) para a superfície do 

implante de titânio comercialmente puro grau IV, após a oxidação anódica em 

etilenoglicol e NH4F a 1%, com potencial de 30 V por 20 minutos, seguido por 

calcinação a 450 °C por 60 minutos. Conforme as imagens, é possível 

identificar o crescimento dos nanotubos de TiO2, vista topo e lateral, figuras 3 e 

4, respectivamente. Segundo a figura 5, podemos observar o difratograma de 
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raios-X da mesma amostra, onde verifica-se a estrutura cristalina na superfície 

do material, por meio da presença da fase cristalina anatase (A), onde acredita-

se que as células humanas apresentam maior afinidade com a estrutura 

cristalina fase anatase (A). 

34. Conforme os princípios da presente invenção, o método foi repetido 

variando-se a diferença de potencial aplicada (voltagem) bem como o tempo, 

na etapa de anodização. Os resultados podem ser observados segundo a 

tabela 1 e 2 a seguir: 

 

Tabela 1: Dimensões dos nanotubos de TiO2 

 

 

Tabela 2: Angulo de contato com a água - Potencial hidrofílico 
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35. Segundo o resultado da análise das amostras, os nanotubos de TiO2 

formados apresentaram morfologia bem definida, relativamente ordenados, com 

paredes finas e diâmetro variando de 74,96 nm a 118,34 nm, enquanto o 

comprimento variou entre 540,76 nm à 2046 nm.  

36. As amostras sem ataque ácido e com ataque ácido apresentaram uma 

superfície hidrofílica avaliada por meio do ângulo de contato de uma gota d'água 

de cerca 81,8º e 75,5º, respectivamente. No entanto, após o procedimento esse 

ângulo variou de 5,8º a 1,1º, tornando a superfície super-hidrofílica. Conforme os 

princípios da presente invenção é possível obter grande controle sobre as 

características dos nanotubos de dióxido de titânio, a partir da variação dos 

parâmetros de anodização. Um achado crítico é que as dimensões dos nanotubos 

e outras características, como molhabilidade (potencial hidrofílico) e estrutura 

cristalina, ditam significativamente a funcionalidade celular e, consequentemente, 

o processo de osseointegração. Além disso, devido à geometria dos nanotubos 

(que se assemelham a minúsculos tubos de ensaio abertos no topo e fechados no 

fundo), eles podem atuar como um reservatório de drogas para a entrega local de 

medicamentos diretamente dentro do microambiente do implante, com o objetivo 

final de melhorar a eficácia terapêutica dos implantes convencionais. 
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REIVINDICAÇÕES 

 

1. Processo de obtenção de implantes dentários apresentando nanotubos de 

dióxido de titânio em sua superfície, o processo compreendendo as seguintes 

etapas; (a) a obtenção de um implante dentário consistindo em titânio; (b) a 

aplicação de um ataque químico em sua superfície, o ataque químico produzindo 

uma dada rugosidade superficial em escala milimétrica; (c) o crescimento de 

nanotubos de dióxido de titânio na superfície de implantes dentários através do 

processo de anodização, o processo de anodização compreendendo o uso de 

uma fonte de alimentação ligada a dois eletrodos, um catodo e outro anodo, em 

uma solução eletrolítica compreendo um eletrólito orgânico contendo fluoreto de 

amônio, o processo de anodização ocorrendo sob agitação; e (d) uma calcinação, 

transformando a estrutura amorfa dos nanotubos de dióxido de titânio para a fase 

cristalina anatase caracterizado pelo fato do eletrólito orgânico contido na solução 

eletrolítica ser etilenoglicol. 

2. Processo como descrito na reivindicação 1 caracterizado pelo fato da 

solução eletrolítica apresentar fluoreto de amônio na concentração de cerca 1%. 

3. Processo como descrito em qualquer reivindicação anterior caracterizado 

pelo fato da etapa de anodização ocorrer sob uma voltagem compreendida entre 

20 e 30 V. 

4. Processo como descrito em qualquer reivindicação anterior caracterizado 

pelo fato da fonte de alimentação do processo de anodização apresentar uma 

voltagem compreendida entre 20 e 30 V por um tempo compreendido entre 3 e 12 

horas. 

5. Processo como descrito em qualquer reivindicação anterior caracterizado 

pelo fato da etapa de calcinação compreender o aquecimento do implante até 450 

°C, com uma taxa de aquecimento de 5 °C por minuto, permanência de 1 h, e 

resfriamento no interior do forno. 
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6. Implantes dentários apresentando nanotubos de dióxido de titânio em sua 

superfície, os nanotubos de dióxido de titânio sendo obtidos por um processo 

compreendendo as seguintes etapas; (a) a obtenção de um implante dentário 

consistindo em titânio; (b) a aplicação de um ataque químico em sua superfície, o 

ataque químico produzindo uma dada rugosidade superficial em escala 

milimétrica; (c) o crescimento de nanotubos de dióxido de titânio na superfície de 

implantes dentários através do processo de anodização, o processo de 

anodização compreendendo o uso de uma fonte de alimentação ligada a dois 

eletrodos, um catodo e outro anodo, em uma solução eletrolítica compreendo 

etilenoglicol contendo cerca de 1% de fluoreto de amônio, o processo de 

anodização ocorrendo sob agitação, a fonte de alimentação proporcionando uma 

voltagem compreendida entre 20 e 30 V por um tempo compreendido entre 3 e 12 

horas; e (d) uma etapa de calcinação, a etapa de calcinação compreendendo o 

aquecimento do implante até 450 °C, com uma taxa de aquecimento de 5 °C por 

minuto, permanência de 1 h e, resfriamento no interior do forno, transformando a 

estrutura amorfa dos nanotubos de dióxido de titânio para a fase cristalina 

anatase caracterizado pelo fato dos nanotubos de dióxido de titânio apresentarem 

um diâmetro externo médio compreendido entre 74,96 e 118,34 nm e 

comprimento médio entre 540,76 e 2046 nm, e a superfície do implante 

apresentar uma hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, conforme 

o método da gota séssil, compreendido entre 5,8 a 1,1 graus. 

7. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 20 V por 3 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 74,96 nm e comprimento médio 

dos nanotubos ser de 582,4 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, método da gota séssil, de 

cerca de 5,8 graus. 

8. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 20 V por 6 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 76,06 nm e comprimento médio 
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dos nanotubos ser de 540,76 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, método da gota séssil, de 

cerca 3,7 graus. 

9. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 20 V por 12 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 78,51 nm e comprimento médio 

dos nanotubos ser de 669,7 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, método da gota séssil, de 

cerca 2,7 graus. 

10. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 30 V por 3 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 101,89 nm e comprimento médio 

dos nanotubos ser de 748,96 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, método da gota séssil, de 

cerca 5,1 graus. 

11. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 30 V por 6 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 97 nm e comprimento médio dos 

nanotubos ser de 743 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, método da gota séssil, de 

cerca 3,1 graus. 

12. Um implante dentário como descrito na reivindicação 6 caracterizado pelo 

fato de na etapa de anodização a voltagem exercida ser de 30 V por 12 horas, o 

diâmetro externo médio dos nanotubos ser de 118,34 nm e comprimento médio 

dos nanotubos ser de 2046 nm, e a superfície do implante apresentar uma 

hidrofilicidade avaliada por meio do ângulo de contato, conforme o método da 

gota séssil, de cerca 1,1 graus. 
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Figura 1 
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Figura 2 

 

 
Figura 3 
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Figura 4 

 

 
Figura 5 
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RESUMO 
PROCESSO DE OBTENÇÃO DE IMPLANTES DENTÁRIOS APRESENTANDO 

NANOTUBOS DE DIÓXIDO DE TITÂNIO 

 

Os princípios construtivos, métodos e funcionalidades encontradas na presente invenção 

são aplicáveis ao setor de implantes dentários. Mais especificamente, aos ditos implantes 

dentários intraósseos apresentando nanotubos de dióxido de titânio em sua superfície e 

respectivo método de obtenção do mesmo. 
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