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Resumo: As ligas de titdnio sdo utilizadas na medicina e na odontologia devido a sua
biocompatibilidade, o que favorece a fabricacdo de implantes cirdrgicos de fixacdo dssea. Esses
implantes geralmente sdo fabricados por usinagem e passam por processos de tratamento
superficial para gerar uma textura na peca. Este processo é necessario para promover a adesao
celular na superficie dos implantes e melhorar a qualidade do procedimento cirdrgico. Sendo
assim, o controle da microgeometria da superficie é limitado a subtracdo acida, a qual requer
controle para assegurar a qualidade do processo de fabricacdo e aplicagdo final do produto.
Experiéncias clinicas ttm demonstrado que o processo de biofixacdo dos implantes enddsseos e a
cinética de neoformacao 6ssea pode ser modificada pela qualidade e morfologia da superficie dos
implantes. O presente trabalho visa investigar o efeito do método eletroquimico na alteracéo da
cor e rugosidade da superficie do implante dentario fabricado em titnio grau 4, promovendo a
formacado de pites de corrosdo preferenciais para qualidade da osteointegracdo. O eletrolito
aquoso adotado nos experimentos foi a base de &cido oxalico. As tensdes aplicadas variaram de
20-40-60-80 e 100 volts. Todos os ensaios foram realizados a temperatura ambiente. Os
resultados indicaram uma variacdo na superficie das amostras, favorecidas pelo aumento da
diferenca de potencial aplicada. Com aplicacéo inicial de 20 volts, houveram formacao de fino
filme, uma camada de 6xido na superficie do material. A anodizacdo promovida criou uma
protecdo na superficie do implante, possibilitando maior qualidade para o processo de aderéncia
de biomateriais ao 0sso.

Palavras-chave: Implantes odontoldgicos; Titanio grau 4; Anodizacao.
INTRODUCAO

Ao longo do tempo, estudos vem sido realizados para analise de diversos tipos de topografias
modificadas da superficie dos implantes dentarios fabricados em titanio grau 4 ASTM F67. Essas
modificacOes tém sido eficazes ao longo de décadas, onde que a mudanca adequada da rugosidade
superficial pode apresentar melhores resultados em relacdo a forgca de ancoragem e travamento
mecanico nos estagios iniciais da osseointegracdo dos implantes dentarios®.

Uma das modificagdes da superficie dos implantes encontrados na literatura € atraves do processo
de anodizacdo. As coloragdes obtidas no processo de anodizacdo tem origem na interferéncia
construtiva da luz refletida no ar/oxido externo e nas interfaces internas de 6xido/metal®®. Ha
uma grande frequéncia do uso da anodizag&o no titanio devido o processo colaborar com a melhora
da biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo. Para o alcance desta anodizacdo, processos que
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utilizam corrente alternada (CA), tem sido aplicado com o objetivo de produzir camadas de oxido
superficiais com espessuras que dependem do potencial aplicado e da duracdo do processo de
anodizacido*®. Ensaios de anodiza¢do com duracgdo prolongada podem mudar drasticamente a
morfologia e rugosidade do filme anddico em substratos a base de titanio.

O objetivo desse artigo é analisar as modificagGes ocorridas na superficie das amostras de titanio
grau4 ASTM F67 apds o processo de anodizacdo com aplicacdo de valores diferentes de tensao
alternada e também observar os resultados de rugosidade da superficie das amostras.

MATERIAIS E METODOS

Amostras para anodizacdo
As amostras para anodizacdo foram preparadas a partir de sobras de barras de titanio grau 4 ASTM
F67, com diametro nominal 4,76mm e cuja composi¢do quimica é mostrada na Tabela 1. Destas
barras foram usinadas 30 pecas para anodiza¢do medindo 50mm de comprimento com 4,50mm de
diametro.

Tabela 1: Composicdo quimica do titanio grau 4 ASTM F67 (% peso)

C-0,0100% Ti—99,4671% H —0,0029%
N —0,0100% Fe —0,1700% 0 —-0,3400%

Anodizacdo das Amostras de Titanio F67 G4
Para o tratamento eletroquimico as amostras foram higienizadas com uma solucdo de
desengraxante biodegradavel, a base de D’Limoneno a 10% (v/v) com agua deionizada, a 60°C
por 30 minutos em ultrassom. Apds isso, as amostras passaram por uma solucédo de HNO3 a 30%
(v/v) diluido com &gua deionizada a 60°C em ultrassom para remoc¢do de pequenas rebarbas
contidas no material, seguido de enxague e secagem por 1 hora. Para a anodizacdo das amostras
foi preparado como eletrélito uma solucdo aquosa de &cido oxalico (P.A. — A.C.S. Synth) a 10%
(v/v) diluido em &gua deionizada utilizando um agitador magnético.
Para o fornecimento de corrente elétrica alternada (AC) foi utilizada um autotransformador
variavel (JNG TDGC2 - 0,5KVA) (3), sendo utilizados multimetros digitais (HIKARI HM —1001)
para a medicdo de tenséo e corrente durante o tratamento. A Figura 1 mostra o arranjo experimental
montado. A anodizacdo foi realizada em uma célula eletroquimica feita em acrilico, na qual as
amostras foram parcialmente imersas no eletrolito e aplicou-se tensdo alternada com valores
nominais 20, 40, 60, 80 e 100 volts AC durante diferentes tempos (10s, 1min e 5min).
Ap0s os tratamentos a superficie das amostras foi analisada, fotografada com camera digital com
resolucdo de 12 megapixels, e a rugosidade medida com Rugosimetro Mitutoyo modelo SJ-210.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A aplicagdo de corrente alternada durante a anodizagdo causou alteragdo no aspecto da superficie
das amostras. A observacédo das superficies anodizadas permitiu constatar a formacgéo de filmes
com diferentes colora¢Ges nas amostras de titdnio comercialmente puro F67 G4, resultantes da
aplicacdo de diferentes tensdes alternadas. As Figuras 2, 3 e 4 ilustram o0s aspectos das superficies
obtidas com a anodizagdo ap6s 10 segundos, 1 minuto e 5 minutos respectivamente.
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Figura 1: Amostras montadas na cuba eletrogquimica usada nos ensaios, onde se vé ao fundo o variac usado
para ajuste das tens@es alternadas.
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Figura 2 - Superficies anodizadas por 10 segundos em diferentes tens@es. (a) 20V, (b) 40V, (c) 60V, (d)
80V e (e) 100V
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Figura 3: Superficies anodizadas por 1 minuto em diferentes tens@es. (a) 20V, (b) 40V, (c) 60V, (d)
80V e (e) 100V.
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Figura 4: Superficies anodizadas por 5 minutos em diferentes tensdes. (a) 20V, (b) 40V, (c) 60V, (d) 80V
e (e) 100V.

Nota-se que a coloracdo da superficie muda com o tempo de tratamento, mesmo que a tenséo
alternada aplicada durante a anodizacdo tenha sido mantida constante. Como exemplo, a
anodizacdo com 100 volts durante 10 segundos produziu uma superficie azulada, que se
transformou em amarelo-ouro apds 5 minutos. Esta coloracdo esta associada a formacao de uma
camada oxidada sobre as pecas de titanio, a qual refrata a luz em diferentes comprimentos de onda
dependendo da espessura da camada”. A formagdo da camada de Oxido € influenciada pela
composicdo do eletrdlito e dos pardmetros eletroliticos, posto que Karambakhsh e colegas®
observaram diferentes coloracdes em pecas de titAnio puro anodizadas em solugdes de acido
sulfarico.

Rugosidade das Amostras

A Tabela 2 apresenta as medidas de rugosidade média Ra. obtidas ap6s os tratamentos de
anodizacgdo na solucéo de acido oxalico, cuja correlagcdo com a tenséo e o tempo é mostrado na
Figura 5. A analise estatistica (ANOVA) mostrou que ha diferencas significativas na rugosidade
entre os 2 eletrodos usados em cada ensaio. Tal comportamento pode estar associado a mudancas
no contato elétrico com a fonte de corrente alternada e/ou variagfes no nivel/quantidade de
eletrélito usado em cada ensaio.

A menor rugosidade média (0,574 m) foi observada na anodizacao do titanio em 40 volts durante
5 minutos, enquanto que a maior rugosidade média (2,224 (m) foi produzida com 100 volts ap6s
10 segundos. Estes valores estdo em conformidade com a rugosidade tipica dos implantes
dentarios. Le Guéhennec e colegas® apontam que a superficie ideal do implante dentario deve ser
coberta com cavidades hemisféricas com profundidade até 1,5/m. A realizagdo da analise de
variancia considerando 2 fatores (voltagem e tempo) possibilitou determinar o efeito das variaveis
na anodizacdo, cujo resultado € mostrado na Tabela 3. Verifica-se que a tensdo (FactorA) e o tempo
(FactorB) apresentam variagoes significativas com (=5%, bem como a interag&o entre estes fatores.
A contribuicao de cada fator foi estimada em 20,1% para a voltagem, 11,6% para o tempo e 32,9%
para a interacdo voltagem-tempo, mostrando que o tratamento eletroquimico apresenta um
comportamento bastante complexo. A comparacao entre as voltagens médias, feita pelo teste de
Tukey, confirmou igualdade entre os efeitos das tensdes alternadas aplicadas exceto a 100 volts,
sugerindo que as alteracdes na rugosidade causadas pelo uso de tensdes menores sdo despreziveis
a um nivel de significancia de 5%. A rugosidade obtida ap6s 10 segundos é significativamente




diferente daquelas obtidas em tempos maiores, mas ndo ha diferenga comparando-se os resultados
apos 1 minuto e 5 minutos.

Tabela 2: Medidas de rugosidade média Ra apds anodizagdo em diferentes tensdes e tempos.

Tensio | T — Ra [y — Andlise estatistica —
\ i Medi 1C[00
V1| {min 1 2 3 1 2 3 a | 1010058 | oo pppo
017 0,639 0,739 0,673 0,688 0,623 0,579 0,657 0,045 Nao
20 1 0,682 (0,552 0,624 0,736 0,774 0,697 0,678 0,064 Mao

0,768 0,853 0,879 1,373 1,18 1,203 1,043 0,193 Sim
017 0,863 1,09 1,078 0,728 0,675 0,597 0,839 0,167 Sim
40 1 1,117 1,22 1,203 0,532 0,553 0,566 0,865 0,278 Sim
0,521 0,376 0339 077 0,613 0,824 0,574 0,160 Sim
017 083 0,788 0,765 0,583 0,889 0,73 0,764 0,084 Mo
60 1 0,726 0,558 0,567 0,699 0,666 0,564 0,630 0,061 Néo
0,869 0,724 0,668 0,584 0,664 0,637 0,691 0,079 Mo
017 0,538 0,845 0,745 1,196 0,983 0776 0,914 0133 Néo
80 1 0,574 0,595 0,55 0,684 0,634 0,604 0,607 0,038 Mo
0,58 0,663 0,583 0,793 059 0,584 0,632 0,068 Nao
017 2,896 3,535 3039 1,207 1,291 1,373 2,224 0,836 Sim

100 1 0,714 0,743 0,652 0,84 0,686 0,941 0,763 0,087 MNao
5 1,162 092 1,029 0,598 0,592 0,756 0,843 0187 Sim
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Figura 5: Variacdo da rugosidade média R. com o tempo (a) e a tensdo (b) aplicados na anodizacéo das
amostras de titanio.

Tabela 3: Significancia da variacdo da rugosidade ap06s anodizacdo - ANOVA (2 fatores).

DF Sum of Squares Mean Square  F Value P Value
FactorA 4 4,22735 1,05684 10,61105  7,2285E-7
FactorB 2 2,44145 1,22072 12,25654 2,47909E-5
Interaction 8 6,93111 0,86639  8,69887 2,54097E-8
Model 14 13,59991 0,97142 9,75345 6,7063E-12
Error 75 7,46984 0,0996 - -
Corrected Total 89 21,06974 -- - -

CONCLUSOES



Os resultados experimentais obtidos permitiram concluir que o uso de um eletrolito a base de &cido
oxalico para anodizacdo em corrente alternada foi eficaz para promover modificacdes superficiais
em amostra de titanio grau 4 ASTM F67. VariacGes na tensdo e na duragdo dos tratamentos
levaram a formacao de camadas oxidadas com diferentes cores e rugosidades. A interacdo entre a
voltagem e o tempo de anodizagdo mostrou ser complexa e estatisticamente significativa sobre a
rugosidade, a qual foi encontrada em niveis promissores para promover a osteointegracdo do
titnio como implante dentério.
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TITANIUM ANODIZING FOR IMPROVEMENT OF OSSEOINTEGRATION

Abstract: Titanium alloys are used in medicine and dentistry due to excellent biocompatibility, which
favors the manufacture of dental and surgical implants with strong osseointegration. The present
work aims to investigate the effect of the anodizing treatment on the color and surface roughness of
the pure titanium (ASTM F67, grade 4), used to dental implant, for promoting formation of corrosion
pits that can improve osseointegration. Aqueous 10% oxalic acid electrolyte was applied on
machined samples with 20-40-60-80 and 100 volts AC during 10s to 5min. The surface treatment
has formed oxide-base layers with different colors and roughness between 0,574(m e 2,224[m,
which theoretically could be properly for osseointegration of machined titanium dental implants.

Keywords: Dental implants; titanium; anodizing.
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