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Adicdo simultanea de nanoparticulas de Cu e Sr em nanotubos de TiO>
sobre implantes de titanio: estudo de molhabilidade

Simultaneous addition of Cu and Sr nanoparticles to TiO2 nanotubes on titanium
implants: a wettability study
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RESUMO

A adicdo simultanea do Cu e Sr nos revestimentos de TiO; sobre implantes de titanio pode resultar num
biomaterial especializado, por conjugar as propriedades bactericidas e osteogénicas desses metais,
respectivamente. O efeito desses metais na molhabilidade desses revestimentos foi avaliado. A anodizacéo,
0 recozimento e a incorporagdo dos metais reduziram o angulo de contato, aumentando a energia superficial,
sugerindo que este revestimento pode elevar a bioatividade do implante de titanio.
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ABSTRACT

The simultaneous addition of Cu and Sr in TiO; coatings on titanium implants can result in a specialized
biomaterial, as it combines the bactericidal and osteogenic properties of these metals, respectively. The
effect of these metals on the wettability of these coatings was evaluated. Anodizing, annealing and
incorporation of metals reduced the contact angle, increasing surface energy, suggesting that this coating
can increase the bioactivity of the titanium implant.

Keywords: Biomaterials; TiO,; bactericidal activity; osteogenic activity; wettability.

INTRODUCAO

Os implantes ortopédicos e odontolégicos, também denominados de biomateriais,
podem ser aplicados em substituicdo de partes 6sseas dos membros inferiores, da coluna

vertebral e da arcada dentéria de forma temporaria ou permanente (Kunéicka, Kocich ¢
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Lowe, 2017). Entretanto, mesmo os implantes que mimetizam o 0sso humano sao
suscetiveis a infec¢Bes bacterianas, o que pode comprometer o desempenho dos mesmos
(Ahmed, Zhai e Gao, 2019). Estima-se que as infeccGes afetam cerca de 60% dos
implantes, podendo levar a falha prematura em torno de 4 a 36% dos casos, em
decorréncia da perda de osseointegracdo (Nascimento et al., 2016). Somado a isso, 5 %
dos pacientes alegam problemas relacionados ao desgaste (metalose) em um tempo médio
de 12 a 15 anos apds as cirurgias de implantacdo. Portanto, o desgaste dos implantes e os
processos infecciosos representam um grande problema para 0s pacientes e precisam ser
atenuados, garantindo uma melhor qualidade de vida aos mesmaos.

Em virtude desse fato, os implantes baseados em titanio (Ti) e suas ligas passaram
a ser extensamente utilizados nos ultimos anos, devido as suas propriedades especificas
relacionadas as estabilidades mecénica e quimica, aléem da biocompatibilidade elevada
(Yuetal., 2017; Yuanetal., 2021). Uma caracteristica intrinseca, e positiva, dos materiais
a base de titanio é a capacidade de formar uma camada de Oxido de titanio (TiO2) de
forma natural sobre a superficie do implante, proporcionando um aumento na resisténcia
a corrosdo, além de facilitar a osseointegracdo. Contudo, quando formada naturalmente,
a camada de 6xido é pouco espessa (2-5 nm) e bastante heterogénea (Liu, Chu e Ding,
2004). Todavia, estudos mostram que quando a camada de TiO- é formada via anodizagdo
eletroquimica, a mesma pode alcancar espessuras acima de 500 nm, além da possibilidade
de se controlar a morfologia desejada, podendo-se obter nanoporos ou nanotubos com
diferentes didmetros e espessura de parede (Macak, et al., 2005). Essa camada confere
bioatividade ao Ti, antes inerte, ou seja, favorece a osseointegracdo (Lima, de et al.,
2019), reduzindo a ocorréncia de processos inflamatdrios e assim evitando maiores
complicacdes no periodo pos-operatério (Zafar et al., 2019).

Contudo, bactérias como Pseudomonas aeruginosa, Escherichia coli,
Staphylococcus aureus e Staphylococcus epidermidis sdo comuns em infeccdes de
implantes e sdo capazes de formar biofilmes, que contem uma matriz polimérica
extracelular que intensifica a distribui¢do de nutrientes, além de favorecer a comunicacéo
e cooperacdo efetiva entre as bactérias (Li et al., 2020). Uma vez formado o biofilme, os
tratamentos passam a ser menos eficazes no combate a infeccdo, justamente porque a sua
estrutura o torna resistente ao sistema imune e a terapia antibidtica (Almaguer-Flores,

Silva-Bermudez e Rodil, 2020), e, com o passar dos dias, ocorrem reacdes de corpo
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estranho e infeccdes sistémicas (Arciola, Campoccia e Montanaro, 2018; Flemming et
al., 2016), podendo levar a morte do paciente (Ferraris e Spriano, 2016).

Nesse contexto, algumas estratégias foram desenvolvidas para minimizar ou evitar
a ocorréncia de infecgdes, além de se constituir como uma alternativa aos antibioticos
convencionais, que tém ocasionado o surgimento de bactérias super-resistentes (Azam et
al., 2012; Sadowska et al., 2021; Yuan et al., 2021). Nos ultimos anos, alguns biomateriais
com revestimentos contendo antibidticos, surfactantes e aqueles intrinsecamente
bactericidas ja apresentam resultados de ensaios clinicos (Shah et al., 2015). No entanto,
biomateriais a base de titanio revestido com TiO2 contendo metais na forma idnica ou
oxidada, ainda necessitam de um aprofundamento pré-clinico em razdo da importancia
que estes possuem na regulacéo da sua bioatividade (Quinn et al., 2020).

Neste guesito, os nanomateriais baseados em prata (Ag) sdo 0s mais usados e
reportados na literatura, pois conseguem promover uma a¢do bactericida consideravel e
jacomprovada (Cotton et al., 2019). Além da Ag, incorporagdes por cobre (Cu), 6xido de
cobre (CuO), ouro (Au), 6xido de ferro (FeO), dioxido de manganés (MnO3), zinco (Zn)
e oxido de zinco (ZnO) apresentam uma consistente acdo antimicrobiana, mas ainda estdo
em estagio de desenvolvimento (Astasov-Frauenhoffer et al., 2019; Bi et al., 2021;
Ferraris e Spriano, 2016; Yang et al., 2016).

Entretanto, nos altimos anos, aqueles baseados em estroncio (Sr), um
oligoelemento essencial do organismo humano, vem recebendo destaque na area de
enxertos 6sseos (Roux, 2007). Basicamente, o Sr é um elemento que estimula a ativacédo
de canais de calcio em reacGes bioquimicas de reconstrucdo dssea através da via
RANK/RANKL e a expressao osteoprotegerina (Grynpas e Marie, 1990). Além disso,
uma revisao sistematica mostrou que ions de estroncio (Sr?*) incorporados em superficie
de titdnio (sem a presenca de TiO2) influenciam positivamente a osteogénese, a
diferenciacdo e mineralizacdo de osteoblastos (Lopez-Valverde et al., 2019). Por outro
lado, as nanoparticulas (NP’s) de Cu tem sido extensivamente estudadas por seu potencial
anticoagulante, por promover a adesdo e diferenciacdo de células endoteliais e,
principalmente, pela sua atividade bactericida (Fan et al., 2019; Gao et al., 2020).

Existem evidéncias que a atividade bactericida das nanoparticulas ¢ uma interagdo
de curto alcance, pois elas se ligam as membranas bacterianas atraves de interagdes
eletrostaticas. Por outro lado, a atividade osteogénica das NP’s € uma interagdo de longo

alcance, pois a solubilizagdo dessas em seus respectivos ions metalicos garante a absorcao
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por células de reconstrucédo 6ssea (Godoy-Gallardo et al., 2021). Portanto, a incorporacao
simultanea de NP’s de Cu e Sr pode garantir atividade bactericida e osteogénica de forma
sinérgica ao biomaterial.

Além da composicdo quimica desses biomateriais antimicrobianos, as
caracteristicas topograficas, como rugosidade, area superficial, morfologia e
molhabilidade também séo parametros importantes para avaliar a resisténcia a corrosao e
combate as infecgBes de maneira indireta. Em especial, a molhabilidade € definida como
a interacdo de uma gota de agua, ou outros liquidos, com uma superficie (Silva, 2008),
sendo influenciada pela morfologia do material, pelas espécies adsorvidas, e pela sua
energia superficial (Bangera e Appaiah, 2019). Logo, a molhabilidade pode ser
quantificada através do angulo formado entre a superficie e a gota. Para superficies
hidrofilicas 6<90°, enquanto que para superficies hidrofobicas 6>90° (Liu, Du e Wang,
2016).

Do ponto de vista biolégico, a molhabilidade é um pardmetro importante, pois
determina o grau de interacdo entre o implante e o ambiente fisiol6gico (Spriano et al.,
2017), além de estabelecer uma seletividade desejavel, isto €, permitir a ligacdo de células
e evitar a adesdo de bactérias (Gonzélez-Henriquez, Sarabia-Vallejos e Rodriguez
Hernandez, 2019). Assim, o carater hidrofébico é indesejavel, pois reduz a bioatividade
e a adesdo celular, além do fato da maioria das bactérias ser hidrofobica, ou seja, as
infeccBes estdo mais presentes nestas superficies (Quinn et al., 2020). Um biomaterial
hidrofilico torna-se, portanto, desejavel, pois favorecerd a osseointegracdo com a
possibilidade de aumento na resisténcia a corrosdo (Liu et al., 2014). H& estudos na
literatura que abordam especificamente a molhabilidade de biomateriais de Ti revestidos
com TiO2 e incorporados com Zn (Lin et al., 2021; Mendes et al., 2020), Ag (Zhang et
al., 2019) e Cu (Huang et al., 2018), os quais indicam que o carater hidrofilico é
intensificado, entretanto, ainda ndo ha um volume consistente de estudos que mostrem o
mesmo efeito para o Sr (Shi et al., 2017).

Mesmo com as boas préticas clinicas relacionadas a insercdo dos biomateriais, as
infeccdes bacterianas e problemas de afrouxamento dos implantes ainda sdo recorrentes,
gerando um custo socioecondmico elevado (Filipovi¢ et al., 2020). Portanto, estabelecer
novas estratégias, a exemplo dos revestimentos antibacterianos e osteogénicos sobre a

superficie dos implantes (Pachaiappan et al., 2020; Zhang, Y. et al., 2020), e, em especial,
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a incorporacdo de Sr e Cu, que podem ser suscetiveis a ndo causar superresisténcia em
bactérias e promover acdo prolongada, pode representar um caminho promissor.

Com base no exposto, 0 objetivo desse trabalho é avaliar a molhabilidade do
titanio revestido com TiO2, com a adigdo simultinea de um elemento bactericida (NP’s

de Cu) e um elemento osteogénico (NP’s de Sr).

MATERIAL E METODOS

Foram usadas placas de Titanio Comercialmente Puro (Ti-CP) de grau 4, com 1
cm de didmetro. As amostras foram submetidas & anodizagdo eletroquimica para
formagéo da camada nanoestruturada de TiO2. O sistema adotado para a realizagdo da
anodizacao foi baseado numa célula eletroquimica de 2 eletrodos, sendo o Ti-CP o0 anodo
(eletrodo de trabalho) e uma haste de platina o catodo. O anodo foi montado para que
somente uma das faces fosse exposta ao eletrélito, enquanto que a outra face foi isolada
com silicone e o contato elétrico foi mantido por um fio de cobre. A tensdo de 5 V foi
aplicada com o auxilio de uma fonte de alimentacdo da marca NetzanschluBgerat-
PHYWE, com duracéo de 3 h.

A composicdo da solucéo eletrolitica foi 0,54 mol.L* de NH4F utilizando como
solvente a mistura de H>O:glicerol (1:1), o pH final da solucéo foi 7,0 (Chaves, 2015;
Nascimento, 2018). Durante toda anodizacdo a solucdo foi constantemente
homogeneizada com auxilio de uma placa magnética e mantida a temperatura ambiente.
As amostras anodizadas foram denominadas de TiAn. O processo de anodizacdo é
ilustrado na Figura 1. O procedimento adotado para a anodizacdo das amostras de titanio,
gera uma superficie recoberta por uma camada de nanotubos ja relatada em trabalhos

anteriores deste grupo (Mendes et al., 2020).
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Figura 1 — Representacdo esquematica do processo de anodizagdo com uma célula
eletroquimica conectada a uma fonte de alimentacdo utilizada para execuc¢éo do processo de
anodizacao eletroquimica. (a) multimetro; (b) fonte de alimentacéo; (c) célula eletroquimica; (d)
agitador com controle de temperatura.

b)

Fonte: Os autores (2021).

Posteriormente ao processo de anodizagéo, as amostras, TiAn foram conduzidas
a um tratamento térmico com o objetivo de cristalizar a camada de nanotubos de TiO».
Esse tratamento foi realizado em um forno do tipo tubular com sistema de vacuo e injecao
para atmosfera controlada com argdnio. O recozimento foi guiado com uma taxa de
aquecimento de 5°C.min"! até uma temperatura 700°C, sendo mantido neste patamar por
2 h. De acordo com a literatura, é nesta temperatura que efetivamente ocorrem transi¢oes
polimérficas consistentes do TiO. amorfo (TiAn) para uma mistura das fases anatase e
rutilo (TiAnT) (Hromadko et al., 2018; Mohan, Anandan e Rajendran, 2015). Ap6s o
tempo de 2 h, o forno foi desligado e as amostras retiradas imediatamente e resfriada ao
ar, para conservacdo da(s) fase(s) cristalizada(s). Uma representacdo do processo de

tratamento térmico € ilustrada na Figura 2.

Figura 2 — llustracdo do tratamento térmico: (a) forno tubular, (b) bomba de vacuo (c) cilindro
de argdnio (d) reservatorio de agua.

<)
Fonte: Os autores (2021).
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A estratégia de sintese adotada foi a fotorredugdo. Trabalhos anteriores mostraram
éxito na formacdo, via fotorreducdo, de nanoparticulas de Au (Andrade et al., 2017), Ag
(Guo et al., 2014; Yuan et al., 2018) e Zn (Mendes et al., 2020) ao adotarem uma rota de
sintese de relevancia na comunidade académica por ser rapida, barata, limpa e
ambientalmente amigavel (Singh et al., 2020). A concentragdo do precursor metélico para
ambas NP’s foi de 2 mol.L? de Cu(NOs)2 e Sr(NO3). (Andrade et al., 2017; Guo et al.,
2014; Mendes et al., 2020; Yuan et al., 2018). A incorporacéo foi realizada por imerséo
das amostras de TiAn e de TiAnT em béquer contendo 10 mL das solucbes dos
respectivos ions metalicos precursores. Apds atingido o tempo de imersdo (2 h), as
amostras foram removidas da solucdo, lavadas com agua ultrapura e, posteriormente,
secas naturalmente. Em seguida, o processo de fotorredugdo aconteceu em uma camara
escura ao posicionar as amostras frente a uma lampada UV-A (BOIT-LUVO01) de luz
negra (6 W, 365 nm, 110 V) durante 2 h. As amostras que passaram pelo processo de
fotorreducdo foram denominadas de TiAnCu, TiAnTCu, TiAnSr e TIAnTSr. A

representacdo esquematica do processo de fotorreducdo esta ilustrada na Figura 3.

Figura 3 — Representacdo esquematica do processo de fotorreducdo onde as amostras, apds o
tempo de imerséo, sdo expostas a irradiacdo com lampadas UV.

LA F'/-]D.-!-. uwv
T

CEAMARA

ESCURA —*

Fonte: Os autores (2021).

A molhabilidade e a energia superficial sdo obtidas atraves de uma relagéo entre
0 angulo de contato de um liquido e uma superficie. Essa relacdo, inicialmente expressa
a partir da equagdo de Young, foi se aperfeicoando até o modelo geométrico de Girifalco-
Good-Fowkes-Young (GGFY) (Equagéo 1).

Ysv = 0,25 * yov * [1 + cos (0)]* 1)
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Esta equacdo estabelece que a energia superficial (mJ.m) (ysv) esta relacionada
com a tensdo superficial do liquido (mJ.m-2) (yLv) e o angulo formado entre a gota do

liquido e a superficie s6lida (). Para a 4gua pura Yov € 72,75 mJ.m2a 20°C (Shaw, 2013).
Assim sendo, a molhabilidade pode ser definida a partir de uma proporcionalidade entre
0 0 eavysv (Liu, Due Wang, 2016).

Esta anélise foi realizada de acordo com o descrito por Mendes et al. (2020), com
sistema de captacdo por um microscopio digital (Zoom 1600x Camera 2.0 MPs Usb com
iluminacdo LED) acoplado ao computador e um fundo reflexivo para melhorar a nitidez.
A captura foi realizada no momento do contato (t = 0 s). Posteriormente, utilizou-se o
software ImageJ (1.51, 2018) para tratamento das imagens e obtencéo do valor do angulo.
Considerando-se que a agua é o primeiro componente fisioldgico a entrar em contato com
a superficie de um implante (Mani, 2015; Tanzi, Fare e Candiani, 2019), esta foi utilizada
para avaliar a molhabilidade das amostras anodizadas por 3 h, tratadas termicamente e
foto-incorporadas com NP’s de Cu e Sr, as quais foram nomeadas, em sequéncia, como
TiAn, TIANT, TiAnCu, TIAnTCu, TiAnSr e TIAnTSr. Um esquema do ensaio é ilustrado
na Figura 4.

Figura 4 — Representacdo esquematica do sistema usado para determinar a molhabilidade das
superficies estudadas, onde: a) representa o software para a obtengdo do angulo de contato, b) a
aliquota inserida sobre a amostra pelo observador e ¢) 0 microscépio usado para realizar a
captura do momento do contato.

Fonte: Os autores (2021).

Os dados de angulo de contato foram analisados qualitativamente através da
média + desvio padrdo (n=10), seguido de analise de variancia de um fator (ANOVA) e

pos-teste de Tukey, sendo considerado significativo se p < 0,05.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Para determinar a molhabilidade das amostras de Ti, TiAn e TiAnT foi realizado

o teste de angulo de contato. Os resultados sdo apresentados na Figura 5.

Figura 5 — Valores de angulo de contato para as amostras de Ti, TiAn e TiAnT. Nota: Os dados
sd0 expressos como a média + desvio padrdo. (*) Indica a significancia estatistica entre os
grupos (* p < 0,05, ANOVA).

Ti TiAn TiANT
Fonte: Os autores (2021).

Com base na Figura 5 é possivel observar que a molhabilidade da superficie de
Ti-CP é de 63,64+1,53°, enquanto a do titanio anodizado (TiAn) é de 37,78+1,70° e apds
0 recozimento (TiAnT) é de 21,27+3,91°. Com base nesses resultados, pode-se inferir
que a anodizacdo eletroquimica e o recozimento resultaram na diminuicdo de 40,63 % e
66,58 %, respectivamente, do angulo de contato formado entre a gota d’agua e a superficie
revestida.

Os valores para o angulo de contato da superficie de Ti-CP e da camada de TiO>
sdo condizentes com a literatura ao afirmar que o titdnio é um biomaterial levemente
hidrofilico e que a camada de 6xido sobre a sua superficie, em razdo da rugosidade que o
TiO2 proporciona, tende a aumentar a hidrofilicidade (Huang et al., 2018). Além disso,
como a amostra TiAn é essencialmente amorfa, a cristalizacdo via recozimento, que
promove uma transi¢do polimorfica para uma mistura das fases anatase e rutilo, também
proporciona uma redugdo do angulo de contato (Mazare et al., 2016). O tratamento
térmico do TiO2 reduz os defeitos que este material ceramico possui em relacdo ao Ti** e
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de vacancias de oxigénio, assim, 0 recozimento aumenta a concentracdo de grupos (-O-
Ti-O-), que séo altamente polarizados, proporcionando maior grau de interacdo entre as
moléculas da agua e da superficie (Abdullah et al., 2018; Indira et al., 2015). A Figura 6
mostra os resultados de angulo de contato para as amostras de Ti/TiO2 contendo o Cu e

Sr, individualmente, ou com adic¢do simultanea dos metais.

Figura 6 — Valores de angulo de contato para as amostras TiAn e TIAnT em comparagao com
TiAn3Cu, TIAnTCu e TiIAnTCuSr. Nota: Os dados sdo expressos como a média + desvio
padrdo. (*) Indica a significancia estatistica entre os grupos (* p < 0,05, ANOVA).

60 -

6 (°)

TiAn TiAnT ~ TiAnCu  TIiAnTCu TiAnTCuSr
Fonte: Os autores (2021).

Com base na Figura 6 é possivel observar que a molhabilidade da superficie com
incorporagdo de NP’s de Cu em TiO2 amorfo (TiAnCu) é de 37,25+2,41° e em TiO>
recozido (TIAnTCu) é de 23,96+1,81°, enquanto que a da camada de TiO2 recozida e com
NP’s de Cu e Sr simultaneamente (TiAnTCuSr) é de 40,67+3,22°. Pode-se inferir,
portanto, que ndo ha diferenca significativa do angulo de contato ap6s a incorporacao de
NP’s de Cu tanto para a amostra amorfa (TiAn vs TiAnCu) quanto para a recozida (TiAnT
vs TIAnTCu), mas, houve diferenca significativa entre TIAnT e TIAnTCusSr, indicando
que a incorporagdo simultanea aumentou o &ngulo de contato em 91%.

O aumento no angulo de contato, porém sem diferenca significativa, também é
reportado em outros trabalhos em razdao da baixa concentragdo dessas NP’s no
revestimento (Chen et al., 2020; Mei et al., 2014; Zhao et al., 2011). Assim, a
incorporagdo dos metais, de forma individual ou sinérgica, ndo causa grandes efeitos na

rugosidade e na molhabilidade (Zhang et al., 2018). Cabe citar que a ado¢gdo do mesmo
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anion (NOs?) para cada precursor metalico foi imprescindivel para ndo haver
interferéncias, por este anion, nas analises de molhabilidade. Além disso, mesmo que ndo
interfiram significativamente na hidrofilicidade, a presenga das NP’s de Cu e de Sr pode
promover um ganho consideravel na atividade bactericida e osteogénica sobre estes
revestimentos (Huang et al., 2018; Pan et al., 2020)

Com os dados de angulo de contato e fazendo uso da Equacdo 1 de GGFY foi
possivel obter uma correlacdo para a energia superficial dessas superficies. A Figura 7
mostra os resultados de energia superficial para as amostras anodizadas (TiAn) e
recozidas (TIANT).

Figura 7 — Valores de energia superficial para as amostras de Ti em comparagdo com TiAn e
TiANT. Nota: Os dados séo expressos como a média + desvio padrédo. (*) Indica a significancia
estatistica entre 0s grupos (* p < 0,05, ANOVA).

80 -

Ti TiAn TiIAnT
Fonte: Os autores (2021).

Em relacdo a Figura 7 é possivel observar que a energia superficial do Ti-CP (Ti)
é de 38,75 #1,16 mJ.m?, enquanto a da camada anodizada de TiO. (TiAn) é de
58,47+1,26 mJ.m e ap06s o recozimento (TiANT) é de 68,07+1,50 mJ.m. O resultado
indicou que a anodizacdo por 3 h aumenta a energia superficial do Ti-CP em 50,89 %, e,
com o tratamento térmico em 75,66 %. A energia superficial para o Ti estd condizente
com a literatura (Spriano et al., 2017), sendo possivel atestar que a anodizacao
eletroquimica e a fotorreducdo aumentam a energia superficial do titanio. Esse fato é
baseado na caracteristica do TiO2, por ser um material ceramico, e por possuir buracos e

vacancias que reagem com a agua e a umidade do ar formando espécies reativas
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adsorvidas na superficie (OH") (Mark Weller, Tina Overton, Jonathan Rourke, 2017).
Além disso, 0 recozimento também elimina contaminantes organicos adsorvidos que
diminuem a energia superficial dos biomateriais (Zhang et al., 2015). Uma vez que o
tratamento térmico aumenta a resisténcia a corrosdo do CP-Ti (Wang et al., 2014), o
aumento da energia superficial para TIANT indica também que o mesmo tratamento eleva
a bioatividade do implante, desde que a camada ndo seja danificada (Shin et al., 2011;
Sun et al., 2018). A Figura 8 apresenta a energia superficial referente as amostras com

incorporagdes de NP’s de Cu e Sr.

Figura 8 — Valores de energia superficial para as amostras TiAn e TIAnT em comparagio com
TiANnCu, TIAnTCu e TiAnTCuSr. Nota: Os dados sdo expressos como a média * desvio padrao.
(*) Indica a significancia estatistica entre 0s grupos (* p < 0,05, ANOVA).

*

80

* * * *

Yy (mJ/m3)

TiAn TIAnT ~ TiAnCu  TiAnTCu TiAnTCuSr
Fonte: Os autores (2021).

Conforme a Figura 8 é possivel avaliar que a energia superficial com incorporacao
de NP’s de Cu em TiO2 amorfo (TiAnCu) é de 55,92+1,47 mJ.m* e em TiOz recozido
(TIANTCu) é de 63,28+0,93 mJ.m™, enquanto a da camada de TiO2 recozida e com NP’s
de Cu e Sr simultaneamente (TiIAnTCuSr) é de 53,64+2,14 mJ.m. Com isso, e tomando
como base a significancia estatistica, ¢ possivel afirmar que a incorporagao de NP’s de
Cu no revestimento amorfo (TiAn vs TiIAnCu) ndo altera a energia superficial, fato este
que se repete para o revestimento recozido (TiAnT vs TiAnTCu). Entretanto, houve
diferenga significativa apds a incorporacdo simultinea de NP’s de Cu e Sr (TiAnT vs
TIAnTCuSr) com uma reducdo na energia superficial de 21,19 %. A presenca de

nanoparticulas na superficie do TiO2 nanotubular pode reduzir ligeiramente a rugosidade
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de modo a diminuir a energia superficial das amostras tanto para o0 Cu (Astasov-
Frauenhoffer et al., 2019) quanto para o Sr (Indira, Mudali e Rajendran, 2014), no entanto,
se mantem ainda acima da energia superficial do CP-Ti. Todavia, o trabalho de Indira
Mudali e Rafendran (2014) mostrou que, mesmo reduzindo a energia superficial, o
estroncio proporciona uma melhor bioatividade em comparagdo com o revestimento sem
a presenca do metal.

Em vista do exposto e tomando como base que o carater hidrofilico otimiza
interacdes bioldgicas ao redor do implante, de modo a reduzir as chances de infeccao
bacteriana e perda de osseointegracdo, a anodizacao eletroquimica, 0 recozimento e a
fotorreducdo proporcionam ao titdnio um ganho de bioatividade que pode ser avaliado
através da molhabilidade. Fato este que esta em concordancia com a literatura (Liu, Du e
Wang, 2016; Rupp et al., 2014; Zhang, X. et al., 2020).

CONCLUSAO

Neste trabalho foi possivel demonstrar que 0s processos anodizagdo
eletroquimica, fotorreducdo e recozimento influenciam a molhabilidade das superficies
de titdnio. Assim, a anodizacdo eletroquimica seguida do recozimento possibilitou a
reducdo do angulo de contato em 66,58% com consequente aumento em 75,66% da
energia superficial em comparacdo com o titdnio puro. Embora a presenca de NP’s de Cu,
independente de estar isolada ou conjugada com NP’s de Sr, tenha alterado sutilmente
tanto o &ngulo de contato quanto a energia superficial, espera-se que a adi¢do simultanea
de ambos 0s metais promova uma maior atividade bactericida e osteogénica, justificando
a incorporacdo de NP’s no revestimento de TiO.. Por fim, espera-se que esse estudo
preliminar sobre o comportamento dessas superficies de titdnio (anodizadas com 0s
oligoelementos e recozidas) em relagdo a molhabilidade/energia superficial possa
contribuir no avango de estudos in vitro, especialmente no design de biomateriais mais

efetivos no combate as infec¢Ges bacterianas.
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