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RESUMO

Pesquisas com biomateriais têm tido grande interesse devido ao seu êxito clínico, porém estes têm apresentado problemas que ocorrem pela perda da coesão com o tecido, fratura ou por reações alérgicas do implante. Estudos envolvendo a influência da rugosidade superficial de implantes de titânio sobre a taxa de osseointegração e fixação biomecânica são desenvolvidos. Nesse contexto, o trabalho tem por objetivo analisar o efeito da densidade de corrente no eletropolimento do Ti visando obter superfícies nanoestruturadas. Amostras de Ti foram lixadas mecanicamente e submetidas ao eletropolimento em solução ácida. Após o eletropolimento, estas foram caracterizadas por AFM e ensaios de molhabilidade. Resultados preliminares mostraram que o aumento da densidade de corrente contribuiu para a diminuição da nanorugosidade do substrato e não alterou a molhabilidade da superfície, que apresentou-se hidrofílica.
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INTRODUÇÃO
Titânio e suas ligas são materiais com excelente biocompatibilidade e propriedades mecânicas elevadas, o que os tornam perfeitos candidatos para o projeto de implantes. Além disso, são inertes e quimicamente estáveis (1,2). Os biomateriais podem ser usados para implantação permanente no corpo humano ou como um suporte temporário de células e tecidos. A superfície desses materiais deve prover de sinais químicos e físicos que guiem a diferenciação e agrupamento de células para formarem tecidos mais biofuncionais (3).

Um biomaterial precisa apresentar algumas características importantes tais como: biocompatibilidade; biofuncionalidade; textura de superfície compatível com a adesão celular; resistência à corrosão, para manter as propriedades mecânicas e impedir a degradação do material frente aos fluidos corporais, entre outras propriedades (4). Um bom biomaterial precisa estimular o ambiente biológico a responder de modo positivo.

O titânio é o metal que mais reúne o número de requisitos para uso em cirurgias, também chamados “metais especiais” (5). O titânio pode corroer muito rápida ou lentamente, dependendo das condições do meio. Pode ocorrer em duas condições: em anaerobiose, onde a água é o agente de oxidação e em aerobiose, onde o oxigênio é o agente de oxidação (3). Quando implantados, esses metais são protegidos por uma camada de óxido densa e passiva com baixa solubilidade e baixa reatividade a moléculas orgânicas (6, 7).
MATERIAIS E MÉTODOS
Para o presente estudo, amostras de titânio (amostras retangulares com área exposta de 0,78 cm²) foram empregadas como substrato Ti-cp de grau 2. Como preparação superficial, as amostras foram lixadas manualmente com lixas de carbeto de silício, até a lixa 600. Depois disso, as amostras foram eletropolidas. Para o polimento eletroquímico, foi utilizada uma fonte geradora (MPC-303DI, Minipa). A solução para o eletropolimento foi composta por ácido sulfúrico, ácido fluorídrico e glicerina. O eletropolimento foi realizado para avaliar a influência da variação da densidade de corrente na formação de superfícies nanoestruturadas de Ti; no tempo de 2 minutos e temperatura de 8 ⁰C ± 0,5 ⁰C (Tab. 1).
Tabela 1: Descrição das amostras analisadas.

	Amostra
	Densidade de Corrente (A/cm2)

	ALt2i29T8
	0,29

	ALt2i42T8
	0,42

	ALt2i54T8
	0,54

	ALt2i67T8
	0,67

	ALt2i79T8
	0,79

	ALt2i90T8
	0,90


Resultados de morfologia e rugosidade foram obtidos por microscopia de força atômica (AFM), utilizando-se um microscópio SHIMADZU SPM - 9500J3. A partir da análise, a rugosidade da superfície foi determinada pela medição de: Ra (rugosidade média da superfície), Rz (rugosidade média absoluta de pontos superiores e inferiores) e Rms (média da raiz quadrada da rugosidade média). As medidas dos diâmetros das nanoestruturas foram determinadas a partir das imagens obtidas  por AFM, utilizando o software Image J.
O teste de molhabilidade foi realizado pelo método de gota séssil de um aparelho desenvolvido pelo Laboratório de Corrosão - LAPEC / UFRGS, para determinação do ângulo de contato formado entre uma gota de solução PBS (simula o fluído corpóreo), cuja composição é NaCl:KCl:Na2HPO4:KHPO4 numa proporção molar 91,3:1,8:2,8:1, com pH próximo de 7,1 e do substrato analisado. Superfícies hidrofóbicas apresentam ângulo acima de 90°; enquanto que superfícies hidrofílicas apresentam  ângulos abaixo 90°.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
Morfologia
A partir da Fig. 1 da Fig. 2 é possível observar a morfologia da superfície das amostras a partir das imagens obtidas por microscopia de força atômica (AFM).

[image: image1.jpg]


[image: image2.png]


[image: image3.jpg]



(a)



(b)



(c)
[image: image4.jpg]


[image: image5.jpg]


[image: image6.jpg]



(d)



(e)



(f)

Figura 1: Imagens bidimensionais de AFM para a variação das densidades de correntes na temperatura de 8ºC e no tempo de 2 minutos: (a) ALt2i29T8; (b) ALt2i42T8; (c) ALt2i54T8; (d) ALt2i67T8; (e) ALt2i79T8; (f) ALt2i90T8.
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Figura 2: Imagens tridimensionais de AFM para a variação das densidades de correntes na temperatura de 8ºC e no tempo de 2 minutos: (a) ALt2i29T8; (b) ALt2i42T8; (c) ALt2i54T8; (d) ALt2i67T8; (e) ALt2i79T8; (f) ALt2i90T8.
A partir das análises por AFM foi possível determinar a rugosidade (Tab. 2), assim como, o diâmetro das nanoestruturas obtidas (Tab. 3). A partir dos  dados obtidos  por AFM, verificou-se que com o aumento da densidade de corrente há uma tendência de diminuição da rugosidade (Ra, Rms e Rz), conforme mostrado na Fig. 3.
Tabela 2: Medidas de rugosidade por AFM.

	
	Rugosidade (média)

	Amostra
	Ra (nm)
	Rz (nm)
	Rms (nm)

	ALt2i29T8
	10,3 ± 6,6
	41,6 ± 20,6
	13,2 ± 8,3

	ALt2i42T8
	5,6 ± 4,9
	27,4 ± 16,2
	7,4 ± 6,6

	ALt2i54T8
	7,0 ± 2,7
	31,7 ± 12,5
	8,8 ± 3,4

	ALt2i67T8
	3,7 ± 2,5
	16,3 ± 12,1
	4,5 ± 2,9

	ALt2i79T8
	4,5 ± 1,2
	19,6 ± 4,7
	5,7 ± 1,4

	ALt2i90T8
	2,7 ± 0,3
	13,3 ± 0,3
	3,4 ± 0,3
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Figura 3: Relação entre Rugosidade (nm) das nanoestruturas e densidade de corrente aplicada.

A partir da Tab. 3 e Fig. 4 verificou-se a tendência ao aumento do diâmetro das nanoestruturas com o aumento da densidade de corrente, enquanto, que os valores de  rugosidade apresentaram uma tendência à diminuição conforme Tab. 2 e Fig. 3 , mostrado anterirormente.
Tabela 3: Diâmetro médio das nanoestruturas.
	Amostra
	Diâmetro médio das nanoestruturas (nm)

	ALt2i29T8
	29,8 ± 5,8

	ALt2i42T8
	28,4 ± 6,2

	ALt2i54T8
	44,0 ± 6,5

	ALt2i67T8
	25,7 ± 3,8

	ALt2i79T8
	38,2 ± 6,9

	ALt2i90T8
	32,3 ± 5,1
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Figura 4: Relação entre diâmetro médio das nanoestruturas e densidade de corrente aplicada.
Molhabilidade

Independentemente da densidade de corrente utilizada para o processo de eletropolimento, todas as superfícies apresentaram comportamento hidrofílico com valores de ângulo de molhabilidade muito semelhantes (Tab. 4 e Fig. 5). Isso mostra que a densidade de corrente não exerce, praticamente   influência sobre a molhabilidade do substrato. A molhabilidade superficial é influenciada pela morfologia e pela composição da superfície (8). Contudo, as alterações de morfologia em escala nanométrica, observadas para as amostras de Ti eletropolidas, não foram suficientes para alterar a molhabilidade superficial.
Tabela 4: Ângulo de contato médio e desvio padrão obtidos.
	Amostra
	Ângulo de contato

	ALt2i29T8
	69,8º ± 1,1

	ALt2i42T8
	69,7º ± 12,9

	ALt2i54T8
	65,1º ± 8,8

	ALt2i67T8
	68,9º ± 17,2

	ALt2i79T8
	72,6º ± 8,8

	ALt2i90T8
	65,5º ± 11,8
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Figura 5: Relação entre ângulo de contato e densidade de corrente aplicada.

CONCLUSÕES
O aumento da densidade de corrente contribuiu para a diminuição da nanorugosidade da superfície de titânio, e o aumento do diâmetro das nanoestruturas.
No entanto, não houve praticamente influência da densidade de corrente sobre a molhabilidade superficial.
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TITANIUM WITH NANOTEXTURA OBTAINED BY ELECTROCHEMICAL TREATMENT

ABSTRACT

The research on biomaterials is having a great repercussion nowadays because of its clinical importance, however, it has also presented problems caused by loss of tissue cohesion, fracture and allergic reactions. Studies regarding the influence of surface roughness of titanium implants on the rate of osseointegration and biomechanical fixation were developed. In this context, this paper aims to analyze the effect of current density electropolishing on Ti during the formation of nanostructured surfaces. Ti samples were mechanically abraded and subjected to electropolishing in an acid solution. After the process of electropolishing, the samples were characterized by SPM and wettability tests. Preliminary results showed that the current density has little influence on the results of mean roughness (Ra) and wettability, but interferes in the roughness Rz and in the diameter of the nanostructures, causing the decrease in the Rz values and the increase in the nanostructures diameter with increasing current density.
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