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Simi MD; Alves-Rezende MCR. Tratamento de superficie de implantes dentarios:
formagcdo de nanotubos. 39p. (Trabalho de Conclusdo de Curso — Graduacgao).

Faculdade de Odontologia de Aragatuba, Universidade Estadual Paulista, Aracatuba.

RESUMO

A osseointegracao dos implantes dentarios depende do material empregado, processo
de fabricacao, desenho, condicbes de usinagem, tipo do osso que o recebe, técnica
cirurgica empregada, caracteristicas da protese que sera aplicada sobre o implante e
condicbes de carregamento durante a mastigacdo. Sobretudo é fortemente
dependente da interacdo entre as células e a superficie do implante. Nanotubos de
oxido de titanio tém sido objeto de estudos recentes em relagdo a sua capacidade de
promover diferenciacdo de varias linhagem celulares. Avaliou-se a molhabilidade da
camada de nanotubos de 6xido de titanio (TiO,) preparada por oxidagdo anddica na
superficie de implantes de titdnio comercialmente puro (TiCp) ASTM F67/Grau 4.
Nanotubos foram crescidos por anodizacao utilizando glicerol-H20 DI (50-50 v / v) +
NH4F (0.5-1,5%/10-20V) por 3 horas a 37 ° C. Apds a formacao de nanoestruturas a
topografia da superficie foi avaliada quanto a quantidade, didmetro e altura dos
nanotubos por meio de microscépio de varredura de emissdo de campo (FE-SEM). A
molhabilidade foi avaliada pela mensuragao do angulo de contato obtido na superficie
anodizada utilizando-se Gonidmetro300F1(Ramé-Hard Inst.Co) no modo gota séssil/5
gotas/ml. Como grupo controle foi utilizada superficie ndo-anodizada de TiCp. Os
resultados mostraram valores médios de 39,1 ° para superficie com nanotubos e 75,9°
para superficie nao-anodizada. Concluiu-se que o crescimento de nanotubos foi
efetivo nas condigdes experimentais utilizadas e permitiu maior molhamento, menor

tensao e maior energia na superficie do titanio.

Palavras Chave: Titanio; Molhabilidade; Propriedades de Superficie
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Simi MD; Alves-Rezende MCR. Surface treatment of dental implants: nanotube growth.
(Academic Paper). Aragatuba: Faculty of Dentistry — Sdo Paulo State University; 2013.
39

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-H20 (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 Gonidmetro300F1 (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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Desde os trabalhos classicos de Branemark et al." descrevendo o mecanismo
de osseointegracao, diversos tratamentos da superficie dos implantes dentarios tém
sido propostos com o objetivo de garantir além de maior permanéncia de ancoragem
ao tecido ésseo? otimizagao dos determinantes de estrutura eletrénica, cristalinidade,
composigado e propriedades®.

As modificacdes de superficie do implante preservam as caracteristicas de
volume da liga, modificando propriedades tribologicas (atrito), mecanicas, quimicas e
biolégicas®, de tal modo a aumentar sensivelmente o padrdo de compatibilidade®.

Comportamentos celulares, tais como adesao e proliferagdo sao extremamente
afetados pela hidrofilicidade, rugosidade, carga, energia livre e morfologia do implante
dentario®.

Para Dinato e Polido’ os processos de tratamento de superficie podem ser
classificados em dois tipos: adicdo e subtracdo, nos quais sao geradas superficies
rugosas/porosas ou rugosas, respectivamente.

Duan e Wan® classificam as técnicas de modificacdo de superficie em trés
categorias a partir das modificagées ocorridas na superficie do substrato: 1)adicdo de
materiais com fungdes desejaveis; 2) conversao da superficie existente em
composicdes e /ou topografias mais desejaveis; 3) remocao do material existente para
criar uma topografia especifica.

Outra classificagdo bastante empregada divide as técnicas de modificagado de
superficie de acordo com o tratamento aplicado em mecanicas, fisicas e quimicas *'°.

Buser et al.'

destacam a importancia das propriedades de superficie:
topografia, carga de superficie e molhabilidade uma vez que afetam processos tais
como adsorgdo ibnica, absor¢do de proteinas, interagao célula-superficie, e

crescimento/desenvolvimento celular na interface entre o osso e o implante dentario.
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Ellingsen et al.”” lembram que os tratamentos da superficie dos implantes de
tithnio permitem alterar a composi¢cdo quimica, a energia superficial, a morfologia, a
topografia e a rugosidade da sua superficie. Alteracbes na topografia e na energia
superficial podem ser controladas mediante o emprego de jateamento, ataque acido e
anodizacéo.

Nanotubos de oxido de titdnio tém sido objeto de estudos recentes em relagéo
a sua capacidade de potencializar a diferenciagdo de varias linhagem celulares. Seu
crescimento nas superficies dos implantes dentarios parece promover alteragdes

quimicas e mudangas micromorfoldgicas capazes de estimular a osseointegragdo™.
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O propdsito deste trabalho foi avaliar a molhabilidade da camada de nanotubos

de 6xido de titanio (TiO,) preparada por oxidagcdo anddica na superficie de implantes

de titdnio 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 didmetro) de
Titdnio ASTM F67 (Grau 4), contendo uma face usinada e outra lisa em torno CNC
STAR®, modelo SR-20RII, com poténcia de 2,2 kW. Foi empregada ferramenta de
roscamento externo ISCAR® 16 ER 0.80 ISO IC 908 (metal duro revestido com TiNAI)
e fluido de corte ECOCUT 910 (FUCHS®) em abundéncia. Posteriormente, as
amostras foram lavadas em ultrassom com acetona (P.A. Merck) por 15 minutos e
divididas em dois grupos: Grupo | (Controle - Usinado) e Grupo |l (Tratado -
Nanotubos).

> Anodizacio — Crescimento dos nanotubos

Para anodizacao eletroquimica foi utilizado o meio Glicerol-H20 DI (50-50 v/v)
+ NH4F com concentragao variando de 0,5 a 1,5 % em massa, tensao de 10 a 30V,
tempo de 1 a 3 horas, sob agitagdo mecénica (barra magnética imersa no eletrodlito
com agitacdo de 250 rpm) e em temperatura ambiente. O catodo foi uma folha de
platina e o eletrodo de trabalho titanio grau IV. Ao término do processo os discos foram
lavados trés vezes em alcool isopropilico e secos com ar comprimido livre de 6leo. Na
sequéncia foram calcinados em forno resistivo a 530°C (1°C/min) por um periodo de 3
horas. A superficie dos idiscos foi observada por microscopia eletrénica de varredura
com emissdao de campo (SEM/FEG) para verificar a presenga de nanotubos, sua
distribuicdo e morfologia.

Na figura 1 é possivel observar a configuragdo da célula eletroquimica a ser
empregada nesse estudo.

> Analise do grau de molhabilidade

A andlise do angulo de contato foi realizada utilizando Goniémetro

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 camera 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 angulo de contato da superficie.
Para a referida analise as amostras foram inicialmente lavadas em agua deionizada e
secas com jatos de argbnio. A solugao utilizada para avalicdo do angulo de contato foi
agua destilada. Para tanto, uma gota de agua destilada (no modo gota séssil/5
gotas/ml) foi pipetada sobre cada amostra do estudo. Apds a deposicdo da gota a
mesma foi fotografada, a fim de que sua curvatura (ou angulo de contato), ou seja, o
angulo entre o plano tangente a gota de agua e o plano contendo a superficie do

titdnio onde a gota esta depositada fosse medido.

CATODO

Figura 2 - Equipamento empregado para medida do angulo de contato (Gonidmetro)
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Figura 3 - Equipamento empregado para medida do dngulo de contato (Goniémetro)

> Analise da superficie por microscopia eletronica de varredura

Apds a formagao de nanoestruturas a topografia da superficie foi avaliada
quanto a quantidade, didmetro e altura dos nanotubos por meio de microscopia
eletrénica de varredura.

A versatilidade da microscopia eletrbnica de varredura e da microanadlise se
encontra na possibilidade de se poder captar e medir as diversas radiagdes
provenientes das interagcbes elétron-amostra. Estas interacbes podem revelar
informagbes da natureza da amostra incluindo composigdo, topografia, potencial
eletrostatico, campo magnético local e outras propriedades da amostra.

O principio da microscopia eletrbnica de varredura consiste na emissao de um
feixe de elétrons por um filamento de tungsténio, que concentrado, controlado e
reduzido por um sistema de lentes eletromagnéticas, diafragmas e bobinas incide
sobre a amostra, provocando uma série de emissdes de sinais relacionados com a
interacao do feixe de elétrons incidente e a amostra. Os sinais emitidos encontram-se
sob a forma de elétrons (secundarios, retroespalhados, absorvidos, transmitidos,
difratados, etc.) e de foétons (fotoluminescentes e raios-X), os quais sdo captados por
detectores apropriados, sendo amplificados e processados num sistema analisador

especifico para cada tipo de sinal.
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Por meio da técnica de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi possivel
obter imagens ampliada e tri-dimensionais das amostras dos Grupol e Il a partir da
interacdo de um feixe de elétrons com a superficie do material. Este feixe de elétrons
(elétrons primarios) gerado por efeito termo-idnico é acelerado atravées de uma
diferenca de potencial e colimado através de coluna 6tico-eletrénica sendo conduzido
a camara 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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A superficie do titanio apds anodizacdo 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 &ngulo de contato dos Grupos | e Il

estdo apresentados nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 1 - Valores obtidos para os angulos de contato (°)

CP1 CP 2 CP3 (of CP5 CP6 CP7 CP8 CP9 CP 10

Controle 772 768 769 717 775 743 739 738 798 77.7
Tratado 335 332 355 365 350 352 356 489 484 485

mode| HV [mag O [spot| WD |
SE |[20.00kV|61408x! 3.0 |9.7 mm

Figura 4 - Fotomicrografia da superficie recoberta por nanotubos (Grupo Il) obtida por

microscopia eletrénica de varredura (61408 X)
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Tabela 2 - Médias das medidas do dngulo de contato (°)

Grupo I
75,9+0,20
(Controle - Usinado)
Grupo 11 39,1+ 0,72

(Tratado — Nanotubos

A Figura 6 mostra a imagem da gota de agua sobre a amostra no Grupo
Controle (Grupo ). Na Figura 7 pode ser observada a imagem da gota de agua sobre
amostra do Grupo Il (Tratado — Crescimento de Nanotubos). A observacdo das
imagens permite afirmar que existe coeréncia entre as mesmas e os resultados

numeéricos obtidos para as medidas do angulo de contato e listados nas Tabelas 3 e 4

-
e

mode HV mag [ [spot| WD 500 nm
SE [20.00 kV[152520x (3.0 |99 mm

Figura 5 - Fotomicrografia da superficie recoberta por nanotubos (Grupo Il) obtida por

microscopia eletrénica de varredura (61408 X)
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Figura 6 - Imagem da gota de agua sobre espécime do Grupo | — Controle

Coutinho e Elias™ lembram que a molhabilidade ¢ uma medida macroscépica
que permite a determinagao da energia de superficie de um determinado material.
Assim, quanto menor o angulo de contato, maiores a molhabilidade,

hidrofilicidade e energia de superficie do material.

Figura 7 - Imagem da gota de agua sobre espécime do Grupo Il - Tratado

Pela medida do angulo da curvatura pode-se relacionar angulo de contato com
a tensao superficial e com a energia de superficie apresentadas pelo material em
relagdo & solugdo empregada™. Como a relagdo entre o angulo de contato e a
molhabilidade ocorre de forma inversa em uma mesma superficie, uma diminuigdo

deste angulo eleva a capacidade de molhabilidade da superficie™.
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O aumento no angulo de contato por sua vez, corresponde a menor tensao
superficial apresentada ou menor energia de superficie, significando menor aderéncia
da soluc&o aos materiais empregados.

Baier e Meyer'® (3) estabeleceram importante relagdo entre a tens&o superficial
critica dos implantes e sua biocompatibilidade. Para os autores, materiais com alta
energia livre de superficie adsorvem mais facilmente macromoléculas, desenvolvem
maior numero de sitios favoraveis para ocorrer a ligacdo e formam camadas mais
favoraveis para a ligagdo das células. Sabe-se que materiais com tensao superficial
entre 20 e 30 dinas/cm? mostram baixa adesao celular. Logo, materiais com valores de
tensao superficial superiores a esta faixa apresentam melhores resultados quanto a
osseointegragcdo. A adsorcao das moléculas € um processo dindmico e a superficie
deve ter propriedades otimizadas a fim de garantir a resposta adequada dos tecidos
hospedeiros.

Vale lembrar que alteragdes na rugosidade e composi¢ao quimica da superficie
podem modificar a influéncia do nivel de energia superficial sobre a biocompatibilidade
do implante™.

Existe uma tendéncia na diminuigdo do angulo de contato a medida que a
tenséo superficial de um liquido reduz. Como o angulo de contato esta relacionado
com a composi¢cao quimica e a geometria da superficie, as propriedades fisico-
quimicas de superficie sdo essenciais na analise da molhabilidade. Nicolaiewsky'®
constatou que quanto mais ativa a superficie, melhor a molhabilidade em relagcao aos
liquidos. Assim, a maior molhabilidade observada no Grupo Il (Nanotubos) pode ser
justificada pela maior area de superficie das amostras do Grupo |l quando comparadas
as amostras-controle do Grupo |.

A partir dos resultados obtidos é possivel afirmar que o tratamento da superficie
com nanotubos permitiu maior hidrofilicidade nas superficies tratadas, ja que houve

reducdo no valor médio do angulo de contato de 75,9° no Grupo Il (Nanotubos) para
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39,1° no grupo | (Controle). Outro achado importante € que as menores médias no
Grupo Il (nanotubos) indicam a menor tensdo superficial nas superficies das amostras
deste grupo quando comparadas com as superficies das amostras do Grupo |
(Controle).

Estes resultados nos permitem inferir a grande possibilidade das superficies de
tithnio recobertas por nanotubos facilitarem a adesdo e crescimentos celulares,
potencializando o processo de osseointegracdo. No entanto, pesquisas futuras com
testes in vitro e in vivo sdo necessarias para que essas evidéncias possam ser

comprovadas.
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Condwﬁo

Com base na metodologia empregada e nos resultados obtidos concluiu-se que
o crescimento de nanotubos foi efetivo nas condigbes experimentais utilizadas e

permitiu maior molhamento e menor tensao superficial do titanio.
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