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RESUMO:
Os implantes de titânio contendo um recobrimento podem apresentar propriedades bio-ativas que induzem a aceleração do processo de adesão no tecido ósseo. A tecnologia sol-gel é uma alternativa à produção desses implantes. Com um recobrimento de vidro bio-degradável para ser liberado de forma controlada durante o processo de adesão. Neste trabalho avaliaram-se as medições de espectroscopia de impedância eletroquímica do recobrimento de sol-gel produzido com o objetivo de avaliar a estabilidade e a taxa de degradação do recobrimento em solução Ringer ácida. As amostras, depois de lixadas, foram recobertas por um filme de sol-gel através da técnica de dip-coating. As amostras foram expostas à solução de Ringer. Concluiu-se que a tecnologia sol-gel pode ser eficaz na produção de recobrimento de vidro bio-degradável, o que pode melhorar a qualidade dos implantes odontológicos.
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INTRODUÇÃO:
O titânio tem sido largamente utilizado como implante devido a sua biocompatibilidade, baixa toxidade no organismo e excelentes propriedades mecânicas como elevada razão resistência/peso e elevada resistência à corrosão (1-7).
Recobrimentos de sol-gel vêm sendo usados para fornecer bioatividade e/ou maior resistência à corrosão aos materiais (11 e 12). Entretanto, novas pesquisas apontam para a utilização destes recobrimentos para sistemas de liberação de fármacos controlados (13).

Sistemas de liberação controlada de fármacos diretamente sobre o tecido ósseo é um dos conceitos terapêuticos mais promissores em cirurgias ortopédicas. (14). A dosagem certa de fármacos ao longo do tempo é importante para garantir um tratamento eficaz. Alguns bons candidatos relacionados a osso-terapia são: os antibióticos, fatores de crescimento, agentes quimioterápicos, anti-estrogênios e anti-inflamatórios. Neste sentido, sistemas com taxa de liberação controlada permitem manter a concentração de drogas dentro do corpo a um nível ótimo, minimizando os riscos de efeitos secundários desvantajosos, atividades terapêuticas deficientes ou mesmo efeitos adversos (10).
Os sistemas de sol-gel para liberação controlada de fármacos é vantajoso sobre os sistemas poliméricos, pois são baratos, inertes, transparentes, apresentam excelentes propriedades mecânicas, são estáveis à luz umidade e calor e ainda é um processo que permite o controle da espessura e da qualidade do filme (15).
A velocidade da liberação do fármaco pode ser controlada por meio da microporosidade do revestimento de sol-gel com variações no conteúdo de água, adição de ácido e tempo de secagem e cura (16). 
Neste trabalho foi avaliada a taxa de degradação de recobrimento de sol-gel sobre o titânio pela técnica de espectroscopia de impedância eletroquímica (EIS) para futura utilização deste revestimento como sistema de liberação de fármacos, assumindo que a taxa de liberação é proporcional à taxa de degradação do sol-gel.

MATERIAIS E MÉTODOS:
As amostras de Ti foram cortadas em pequenas chapas, lixadas com lixa d’água #320, limpas e desengorduradas.

Para a preparação dos filmes híbridos foram utilizadas duas soluções. A primeira (sol 1) foi obtida pela mistura de isopropóxido de titânio (IV) em acetoacetato de etila e água acidificada. A segunda solução (sol 2) foi obtida pela combinação de GPTMS (3-glicidoxipropiltrimetoxisiliano), metanol e água acidificada.

Enfim, sol 1 e sol 2 foram misturadas. Foi realizada a deposição do filme sobre as amostras metálicas tratadas pela técnica de “dip-coating” com velocidade de imersão e retirada de 50mm/min e tempo de permanência na solução de 1min. A cura do revestimento foi efetuada.
A avaliação eletroquímica do revestimento foi realizada a temperatura ambiente em solução de Ringer ácida simulando o fluido corporal durante processo de inflamação, isto é, em um pH de 2,5 (17). Pois todo o material implantado em tecido vivo inicia uma resposta do corpo hospedeiro que reflete os primeiros passos para a reparação dos tecidos (8). Estas respostas inflamatórias desaparecem normalmente depois de uma semana (9).

Os testes para análise da resistência do sol-gel foram realizados por Espectroscopia de Impedância Eletroquímica, utilizando um Potenciostato Gamary Instruments 3000, as análises foram realizadas no potencial Eoc (potencial de circuito aberto) na faixa de frequência de 0,01 a 10.104 Hz. As análises da degradação do sol-gel seguiram por 7 dias, tempo médio da duração do processo inflamatório decorrente das cirurgias para implantação dos materiais biomédicos. 
Os ensaios foram realizados utilizando uma célula de 3 eletrodos com o eletrodo de calomelano saturado como referência.

RESULTADOS E DISCUSSÃO:
As curvas obtidas pela técnica de EIS para uma placa de titânio e outra com o recobrimento sol-gel, expostas por 1 hora na solução de Ringer ácida, podem ser observadas na Fig. 1, e na Fig. 2, as placas expostas por 168h, onde os gráficos de Bode mostram em alta frequência as constantes de tempo relacionada com o revestimento sol-gel, em baixas frequências pode se observar o constante relacionada com o metal.
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Figura 1.  Gráfico de Bode para placas de Ti, com e sem recobrimento, expostas por 1 h a solução de Ringer ácida.
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Figura 2. Gráfico de Bode para placas de Ti, com e sem recobrimento, expostas por 168 h a solução de Ringer ácida.
Para obtenção da resistência do sol-gel foi utilizado o circuito equivalente mostrado na Fig. 3 de onde foi representada a resistência da solução (Rsolução), a resistência e a capacitância do sol-gel (Rsolgel e CPEsolgel), a resistência e a capacitância do óxido do titânio (Rmetal e CPEmetal).
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Figura 3. Circuito Equivalente

A Fig. 4 mostra a foto da placa de Ti recoberta com sol-gel após 2 semanas de imersão na solução.
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Figura 4. Sol-gel após 2 semanas exposto à solução
A Fig. 5 mostra o comportamento da resistência do sol-gel com o passar do tempo de imersão, onde se pode notar o decréscimo da curva, mostrando a degradação do sol-gel.
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Figura 5. Gráfico do comportamento do sol-gel com relação ao tempo de imersão.
CONCLUSÕES:
Os experimentos de EIS permitem notar que o recobrimento de sol-gel ocorre uma pequena variação na impedância. Com o aumento do tempo de imersão a resistência do sol-gel diminui, mostrando assim que ocorreu degradação parcial do sol-gel.
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EVALUATION OF SOL-GEL WITH COATINGS FOR BIOMEDICAL APPLICATIONS

ABSTRACT:

The titanium implants containing a coating may have bio-active properties that induce acceleration of the adhesion process in bone tissue. The sol-gel technology is an alternative to producing such implants. With a coating of bio-degradable glass to be released in a controlled manner during the joining process. This paper evaluated the measurements of electrochemical impedance spectroscopy of sol-gel coating produced with the aim of evaluating the stability and degradation rate of the coating in acid Ringer solution. The samples, after abraded were coated by a sol-gel film by dip-coating technique. The samples were exposed to Ringer's solution. It was concluded that the sol-gel technology may be effective in producing coating of bio-degradable glass, which can improve the quality of dental implants.
Keywords: Biomaterials, Electrochemical impedance spectroscopy, Implants, Sol-Gel, Titanium.
