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RESUMO 

A osseointegração dos implantes dentários depende do material empregado, processo 

de fabricação, desenho, condições de usinagem, tipo do osso que o recebe, técnica 

cirúrgica empregada, características da prótese que será aplicada sobre o implante e 

condições de carregamento durante a mastigação. Sobretudo é fortemente 

dependente da interação entre as células e a superfície do implante. Nanotubos de 

óxido de titânio têm sido objeto de estudos recentes em relação à sua capacidade de 

promover diferenciação de várias linhagem celulares. Avaliou-se a molhabilidade da 

camada de nanotubos de óxido de titânio (TiO2) preparada por oxidação anódica na 

superfície de implantes de titânio comercialmente puro (TiCp) ASTM F67/Grau 4. 

Nanotubos foram crescidos por anodização utilizando glicerol-H2O DI (50-50 v / v) + 

NH4F (0.5-1,5%/10-20V) por 3 horas a 37 º C. Após a formação de nanoestruturas a 

topografia da superfície foi avaliada quanto à quantidade, diâmetro e altura dos 

nanotubos por meio de microscópio de varredura de emissão de campo (FE-SEM). A 

molhabilidade foi avaliada pela mensuração do ângulo de contato obtido na superfície 

anodizada utilizando-se Goniômetro300F1(Ramé-Hard Inst.Co) no modo gota séssil/5 

gotas/ml. Como grupo controle foi utilizada superfície não-anodizada de TiCp. Os 

resultados mostraram valores médios de 39,1 ° para superfície com nanotubos e 75,9° 

para superfície não-anodizada. Concluiu-se que o crescimento de nanotubos foi 

efetivo nas condições experimentais utilizadas e permitiu maior molhamento, menor 

tensão e maior energia na superfície do titânio. 

 

Palavras Chave: Titânio; Molhabilidade; Propriedades de Superfície 
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Simi MD; Alves-Rezende MCR. Surface treatment of dental implants: nanotube growth. 

(Academic Paper).  Araçatuba: Faculty of Dentistry – São Paulo State University; 2013. 

39p 

 

ABSTRACT 

The osseointegration of dental implants is dependent of the material used, the 

manufacturing process, drawing, machining conditions, the type of bone, surgical 

technique, features of the prosthesis to be applied on the implant and loading 

conditions during chewing. Above is strongly dependent of the interaction between 

cells and the surface of the implant. Titanium oxide nanotubes have been the subject of 

recent studies regarding their ability to promote differentiation of various cell lineages. 

We evaluated the wetting of layer nanotubes formed on titanium oxide (TiO2) prepared 

by anodic oxidation on the surface of commercially pure titanium implants (CP Ti) 

ASTM F67/Grade 4. Nanotubes were grown by anodization using glycerol DI-H2O (50-

50 v / v) + NH4F (0.5-1,5% / 10-20V) for 3 hours at 37 ° C. After the formation of 

nanostructures the surface topography was evaluated measuring the amount, height 

and diameter of the nanotubes by scanning electron microscope of field emission (FE-

SEM).The wettability was evaluated by measuring the contact angle obtained in 

anodized surface using Goniômetro300F1 (Ramé Inst.Co-Hard) mode sessile drop / 5 

drops / ml. the control group not used anodized surface. The results showed values of 

39.1 ° for nanotube surface and 75.9 ° for control surface. It was concluded that the 

growth of nanotubes was effective in the experimental conditions used and allowed a 

higher wettability, lower tension and higher energy on the titanium surface. 

 

Keywords: Titanium; Wettability; Surface Treatment. 
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Introdução 
 

Desde os trabalhos clássicos de Bränemark et al.1 descrevendo o mecanismo 

de osseointegração, diversos tratamentos da superfície dos implantes dentários têm 

sido propostos com o objetivo de garantir além de maior permanência de ancoragem 

ao tecido ósseo2 otimização dos determinantes de estrutura eletrônica, cristalinidade, 

composição e propriedades3. 

As modificações de superfície do implante preservam as características de 

volume da liga, modificando propriedades tribológicas (atrito), mecânicas, químicas e 

biológicas4, de tal modo a aumentar sensivelmente o padrão de compatibilidade5. 

Comportamentos celulares, tais como adesão e proliferação são extremamente 

afetados pela hidrofilicidade, rugosidade, carga, energia livre e morfologia do implante 

dentário6. 

Para Dinato e Polido7 os processos de tratamento de superfície podem ser 

classificados em dois tipos: adição e subtração, nos quais são geradas superfícies 

rugosas/porosas ou rugosas, respectivamente. 

Duan e Wan8 classificam as técnicas de modificação de superfície em três 

categorias a partir das modificações ocorridas na superfície do substrato: 1)adição de 

materiais com funções desejáveis; 2) conversão da superfície existente em 

composições e /ou topografias mais desejáveis; 3) remoção do material existente para 

criar uma topografia especifica. 

Outra classificação bastante empregada divide as técnicas de modificação de 

superfície de acordo com o tratamento aplicado em mecânicas, físicas e químicas 9,10. 

Buser et al.11 destacam a importância das propriedades de superfície: 

topografia, carga de superfície e molhabilidade uma vez que afetam processos tais 

como adsorção iônica, absorção de proteínas, interação célula-superfície, e 

crescimento/desenvolvimento celular na interface entre o osso e o implante dentário. 
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Ellingsen et al.12 lembram que os tratamentos da superfície dos implantes de 

titânio permitem alterar a composição química, a energia superficial, a morfologia, a 

topografia e a rugosidade da sua superfície. Alterações na topografia e na energia 

superficial podem ser controladas mediante o emprego de jateamento, ataque ácido e 

anodização. 

Nanotubos de óxido de titânio têm sido objeto de estudos recentes em relação 

à sua capacidade de potencializar a diferenciação de várias linhagem celulares. Seu 

crescimento nas superfícies dos implantes dentários parece promover alterações 

químicas e mudanças micromorfológicas capazes de estimular a osseointegração13. 
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Proposição 

O propósito deste trabalho foi avaliar a molhabilidade da camada de nanotubos 

de óxido de titânio (TiO2) preparada por oxidação anódica na superfície de implantes 

de titânio comercialmente puro (TiCp) ASTM F67/Grau 4. 
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Material  e Método 

 Usinagem dos discos 

 Foram confeccionados 20 discos (3mm de espessura e 13 mm de diâmetro) de 

Titânio ASTM F67 (Grau 4),  contendo uma face usinada e outra lisa em torno CNC 

STAR®, modelo SR-20RII, com potência de 2,2 kW. Foi empregada ferramenta de 

roscamento externo ISCAR® 16 ER 0.80 ISO IC 908 (metal duro revestido com TiNAl) 

e fluido de corte ECOCUT 910 (FUCHS®) em abundância. Posteriormente, as 

amostras foram lavadas em ultrassom com acetona (P.A. Merck) por 15 minutos e 

divididas em dois grupos: Grupo I (Controle - Usinado) e Grupo II (Tratado - 

Nanotubos). 

 Anodização – Crescimento dos nanotubos 

Para anodização eletroquímica foi utilizado o meio Glicerol-H2O DI (50-50 v/v) 

+ NH4F com concentração variando de 0,5 a 1,5 % em massa, tensão de 10 a 30V,  

tempo de 1 a 3 horas, sob agitação mecânica (barra magnética imersa no eletrólito 

com agitação de 250 rpm) e em temperatura ambiente. O catodo foi uma folha de 

platina e o eletrodo de trabalho titânio grau IV. Ao término do processo os discos foram 

lavados três vezes em álcool isopropílico e secos com ar comprimido livre de óleo. Na 

sequência foram calcinados em forno resistivo a 530ºC (1ºC/min) por um período de 3 

horas. A superfície dos idiscos foi observada por microscopia eletrônica de varredura 

com emissão de campo (SEM/FEG) para verificar a presença de nanotubos, sua 

distribuição e morfologia.  

Na figura 1 é possível observar a configuração da célula eletroquímica a ser 

empregada nesse estudo. 

 Análise do grau de molhabilidade 

A análise do ângulo de contato foi realizada utilizando Goniômetro 

automatizado (Ramé-Hard Instrument Co.–modelo-Advanced Goniometer model n° 
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300-F1, Serial n° 709262) (Figuras 2 e 3). O equipamento possui câmera acoplada, a 

qual captura a imagem da gota sendo depositada sobre a amostra, por meio de 

dispositivo semelhante a conta-gotas. O perfil desta gota é determinado por meio 

programa de computado (software)r que calcula o ângulo de contato da superfície. 

Para a referida análise as amostras foram inicialmente lavadas em água deionizada e 

secas com jatos de argônio. A solução utilizada para avalição do ângulo de contato foi 

água destilada. Para tanto, uma gota de água destilada (no modo gota séssil/5 

gotas/ml) foi pipetada sobre cada amostra do estudo. Após a deposição da gota a 

mesma foi fotografada, a fim de que sua curvatura (ou ângulo de contato), ou seja, o 

ângulo entre o plano tangente à gota de água e o plano contendo a superfície do 

titânio onde a gota está depositada fosse medido. 

 

 

 

 

 
                     
              
 
                                                  
 

Figura 6 – Célula Eletroquímica 
Figura 1 – Célula Eletroquimica para anodização 

 

Figura 2 - Equipamento empregado para medida do ângulo de contato (Goniômetro) 

 

ca a
CÁTODO ÂNODO 
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Figura 3 - Equipamento empregado para medida do ângulo de contato (Goniômetro) 

 

 Análise da superfície por microscopia eletrônica de varredura 

Após a formação de nanoestruturas a topografia da superfície foi avaliada 

quanto à quantidade, diâmetro e altura dos nanotubos por meio de microscopia 

eletrônica de varredura. 

A versatilidade da microscopia eletrônica de varredura e da microanálise se 

encontra na possibilidade de se poder captar e medir as diversas radiações 

provenientes das interações elétron-amostra. Estas interações podem revelar 

informações da natureza da amostra incluindo composição, topografia, potencial 

eletrostático, campo magnético local e outras propriedades da amostra. 

O princípio da microscopia eletrônica de varredura consiste na emissão de um 

feixe de elétrons por um filamento de tungstênio, que concentrado, controlado e 

reduzido por um sistema de lentes eletromagnéticas, diafragmas e bobinas incide 

sobre a amostra, provocando uma série de emissões de sinais relacionados com a 

interação do feixe de elétrons incidente e a amostra. Os sinais emitidos encontram-se 

sob a forma de elétrons (secundários, retroespalhados, absorvidos, transmitidos, 

difratados, etc.) e de fótons (fotoluminescentes e raios-X), os quais são captados por 

detectores apropriados, sendo amplificados e processados num sistema analisador 

específico para cada tipo de sinal. 
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Por meio da técnica de microscopia eletrônica de varredura (MEV) foi possível 

obter imagens ampliada e tri-dimensionais das amostras dos GrupoI e II a partir da 

interação de um feixe de elétrons com a superfície do material. Este feixe de elétrons 

(elétrons primários) gerado por efeito termo-iônico é acelerado através de uma 

diferença de potencial e colimado através de coluna ótico-eletrônica sendo conduzido 

à câmara que continha a amostra, sendo que ao varrer cada ponto da amostra gerou 

sinais que foram captados e amplificados a fim de gerar a imagem.  
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Resultados e Discussão 

A superfície do titânio após anodização e crescimento de nanotubos é 

observada nas Figura 4 (aumento de 61 408 vezes) e 5 (aumento de 152 520 vezes). 

Os resultados das médias das medidas do ângulo de contato dos Grupos I e II 

estão apresentados nas Tabelas 1 e 2. 

 

Tabela 1 -  Valores obtidos para os ângulos de contato (º) 
 

 CP 1 CP 2 CP 3 CP 4 CP 5  CP 6 CP 7 CP 8 CP 9 CP 10 

Controle 77.2 76.8 76.9 71.7 77.5 74.3 73.9 73.8 79.8 77.7 

Tratado 33.5 33.2 35.5 36.5 35.0 35.2 35.6 48.9 48.4 48.5 

 
 
 
 
 

 

Figura 4 - Fotomicrografia da superfície recoberta por nanotubos (Grupo II) obtida por 
microscopia eletrônica de varredura (61408 X) 
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Tabela 2 - Médias das medidas do ângulo de contato (º) 

Amostras Ângulo de Contato 

Grupo I  

(Controle - Usinado) 

 

75,90,20 

Grupo II 

(Tratado – Nanotubos 

39,1 0,72 

 

A Figura 6 mostra a imagem da gota de água sobre a amostra no Grupo 

Controle (Grupo I). Na Figura 7 pode ser observada a imagem da gota de água sobre 

amostra do Grupo II (Tratado – Crescimento de Nanotubos). A observação das 

imagens permite afirmar que existe coerência entre as mesmas e os resultados 

numéricos obtidos para as medidas do ângulo de contato e listados nas Tabelas 3 e 4  

 

 

Figura 5 - Fotomicrografia da superfície recoberta por nanotubos (Grupo II) obtida por 
microscopia eletrônica de varredura (61408 X) 
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Figura 6 - Imagem da gota de água sobre espécime do Grupo I – Controle 
 

 
Coutinho e Elias14 lembram que a molhabilidade é uma medida macroscópica 

que permite a determinação da energia de superfície de um determinado material. 

Assim, quanto menor o ângulo de contato, maiores a molhabilidade, 

hidrofilicidade e energia de superfície do material. 

 

Figura 7 - Imagem da gota de água sobre espécime do Grupo II - Tratado 
 

Pela medida do ângulo da curvatura pode-se relacionar ângulo de contato com 

a tensão superficial e com a energia de superfície apresentadas pelo material em 

relação à solução empregada14. Como a relação entre o ângulo de contato e a 

molhabilidade ocorre de forma inversa em uma mesma superfície, uma diminuição 

deste ângulo eleva a capacidade de molhabilidade da superfície15. 
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O aumento no ângulo de contato por sua vez, corresponde à menor tensão 

superficial apresentada ou menor energia de superfície, significando menor aderência 

da solução aos materiais empregados.  

Baier e Meyer16 (3) estabeleceram importante relação entre a tensão superficial 

crítica dos implantes e sua biocompatibilidade. Para os autores, materiais com alta 

energia livre de superfície adsorvem mais facilmente macromoléculas, desenvolvem 

maior número de sítios favoráveis para ocorrer a ligação e formam camadas mais 

favoráveis para a ligação das células. Sabe-se que materiais com tensão superficial 

entre 20 e 30 dinas/cm² mostram baixa adesão celular. Logo, materiais com valores de 

tensão superficial superiores a esta faixa apresentam melhores resultados quanto à 

osseointegração. A adsorção das moléculas é um processo dinâmico e a superfície 

deve ter propriedades otimizadas a fim de garantir a resposta adequada dos tecidos 

hospedeiros. 

Vale lembrar que alterações na rugosidade e composição química da superfície 

podem modificar a influência do nível de energia superficial sobre a biocompatibilidade 

do implante14. 

Existe uma tendência na diminuição do ângulo de contato à medida que a 

tensão superficial de um líquido reduz. Como o ângulo de contato está relacionado 

com a composição química e à geometria da superfície, as propriedades físico-

químicas de superfície são essenciais na análise da molhabilidade17. Nicolaiewsky18 

constatou que quanto mais ativa a superfície, melhor a molhabilidade em relação aos 

líquidos.  Assim, a maior molhabilidade observada no Grupo II (Nanotubos) pode ser 

justificada pela maior área de superfície das amostras do Grupo II quando comparadas 

às amostras-controle do Grupo I.   

A partir dos resultados obtidos é possível afirmar que o tratamento da superfície 

com nanotubos permitiu maior hidrofilicidade nas superfícies tratadas, já que houve 

redução no valor médio do ângulo de contato de 75,9º no Grupo II (Nanotubos) para 
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39,1º no grupo I (Controle). Outro achado importante é que as menores médias no 

Grupo II (nanotubos) indicam a menor tensão superficial nas superfícies das amostras 

deste grupo quando comparadas com as superfícies das amostras do Grupo I 

(Controle). 

Estes resultados nos permitem inferir a grande possibilidade das superfícies de 

titânio recobertas por nanotubos facilitarem a adesão e crescimentos celulares, 

potencializando o processo de osseointegração. No entanto, pesquisas futuras com 

testes in vitro e in vivo são necessárias para que essas evidências possam ser 

comprovadas. 
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Conclusão 

Com base na metodologia empregada e nos resultados obtidos concluiu-se que 

o crescimento de nanotubos foi efetivo nas condições experimentais utilizadas e 

permitiu maior molhamento e menor tensão superficial do titânio. 
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