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RESUMO

Introducdo: Os mini-implantes ortodénticos, como biomateriais, devem possuir,
além de resisténcia mecénica, boa resisténcia a corrosdo no meio fisiolégico o qual
estdo inseridos. Objetivo: Avaliar a resisténcia a corrosdo e a microestrutura de
superficie de mini-implantes ortodénticos mantidos em seus sitios 0sseos de
insercdo e removidos apds sua utilizacdo. Material e métodos: Foram avaliados
vinte mini-implantes ortodonticos autoperfurantes de liga Ti6Al4V, divididos em 2
grupos de 10 unidades: grupo controle (como recebidos do fabricante) e grupo teste
(que permaneceram estaveis em seus sitios 6sseos de insercdo e que foram
removidos apos sua utilizacdo). Foi realizada a analise visual da superficie da rosca
dos mini-implantes com microscépio eletrénico de varredura (MEV) e a avaliacdo da
resisténcia a corrosdo com o ensaio de polarizacao ciclica potenciodinamica, onde
foram determinados o OCP (potencial de circuito aberto), o tOCP (tempo de OCP), a
ipp (corrente de passivacao primaria) e a Epp (potencial de passivacdo primario).
Resultados: Nao foi identificada diferenca significativa entre os grupos para as
variaveis estudadas, apesar de a comparacao entre os valores de OCP ter tido um
p-valor limite (p=0,050). As imagens de MEV da superficie de rosca dos mini-
implantes do grupo controle e grupo teste obtidas demonstraram uma superficie
polida e regular, sem presenca de manchas ou particulas aderidas. Apenas um mini-
implante do grupo controle apresentou em técnica auxiliar de espectrometria de
energia dispersiva de raio-X (EDS) uma reducdo de 61% da concentragao de titanio
no interior da cavidade em relacdo a superficie do mini-implante), confirmando a
imagem da microscopia eletronica de varredura, a presenca de um pite proveniente
do processo de corrosdo. Conclusao: A permanéncia média de 230 dias de mini-
implantes ortodonticos fabricados com liga Ti6Al4V nos sitios 0sseos de insercao
ndo causou alteracdes significativas na resisténcia a corrosdo e nas caracteristicas
superficiais destes dispositivos. PALAVRAS-CHAVE: Procedimentos de ancoragem

ortodontica; corrosao; ortodontia.



CAETANO, P. L. Evaluation of the corrosion resistance and surface
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ABSTRACT

Introduction: The orthodontic mini-implants as biomaterials, in addition to
mechanical resistance, shall have good corrosion resistance in the physiological
environment in which they are inserted. Objective: To assess the corrosion
resistance and the surface microstructure of orthodontic mini-implants kept in their
bone insertion sites and removed after use. Material and methods: Twenty
orthodontic mini-screw-implants made from Ti6Al4V alloy were assessed; divided
into 2 groups of 10 units: the control group (as-received from the manufacturer) and
the test group (which remained stable in their bone insertion sites and that have been
removed after use). The visual analysis of the thread surface of mini-implants was
performed with a scanning electron microscope (SEM) and the evaluation of
corrosion resistance with the cyclic potentiodynamic polarisation test through which
the open circuit potential (OCP), the tOCP (timing of OCP), the primary passivation
current (ipp) and the primary passivation potential (Epp) were determined. Results: It
has not been identified any significant difference between the groups for the studied
variables, although the comparison between the OCP values has had a p-limit value
(p = 0.050). SEM images of the thread surface of the mini-implants obtained from
both groups showed a regular polished surface without the presence of stains or
adhered particles. Only one mini-implant from the control group showed a 61%
reduction in the concentration of titanium within the cavity compared to the surface of
the mini-implant through an auxiliary spectrometry technique of energy dispersive x-
ray (EDX), confirming the scanning electron microscopic image that shows the
presence of pit from the corrosion process. Conclusion: The average stay of 230
days of orthodontic mini-implants made from Ti6Al4V alloy at bone insertion sites did
not cause significant changes either in corrosion resistance nor superficial
characteristics of these devices.

KEY WORDS: Orthodontic Anchorage Procedures; Corrosion; Orthodontics.



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

Al Aluminio

E Potencial

EDS Espectroscopia de energia dispersiva de raio-X
Ep / Epite Potencial de pite

Epp Potencial de passivacao primaria

[ Corrente

ipp Corrente de passivacao primaria

MEV Microscopio eletrénico de varredura
mL Mililitro

mm Milimetro

mV/s Milivolts por segundo

HA/cm? Microampére por centimetro quadrado
Ti Titanio

Ticp TitAnio comercialmente puro

Ti6AlI4V Titanio hexa-aluminio tetra-vanadio
TiO2 Dioxido de titénio

Vv Vanadio

Vv Volt

V/h Volt por hora
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1 INTRODUCAO

A mecanica ortodontica requer diferentes tipos de ancoragem dependendo da
situagdo clinica e variam entre minima, moderada e absoluta, dependendo de como
0 sistema estabiliza os dentes de apoio (VILLELA, 2004). Os mini-implantes de
titanio (Ti) ganharam enorme popularidade na Ortodontia e sdo considerados como
Unica fonte de ancoragem absoluta (REYNDERS et al.,, 2012; AKYALCIN et al.,
2013; KNUTSON e BERZINS, 2013; NIENKEMPER et al., 2014; EL-WASSEFY et
al., 2015).

Os mini-implantes ortoddnticos apresentam vantagens significativas sobre os
demais dispositivos de ancoragem que dependem da colaboragédo dos pacientes, ja
gue sdo de uso simples, sdo minimamente invasivos e apresentam boa aceitacéo
pelos pacientes (PRABHU e COUSLEY, 2006). Outro ponto relevante € o seu
tamanho reduzido com consequente baixa limitacdo anatbmica de insercdo e
minimo comprometimento estético (CHIN et al., 2007).

As conformacdes dos mini-implantes ortodonticos foram obtidas a partir da
reducdo do tamanho do implante dentario convencional. Os mini-implantes
ortodonticos tém demostrado mais falhas clinicas que implantes dentarios
convencionais submetidos a cargas ortodénticos (HUJA et al., 2005; SERRA et al.,
2013), sendo as fraturas uma das falhas que podem ocorrer (MIYAWAKI et al.,
2003). A fim de superar a incidéncia de fraturas, o titdnio comercialmente puro (Ti
cp) foi gradualmente substituido pela liga Ti6AI4V (titAnio hexa-aluminio tetra-
vanadio), devido as suas propriedades mecéanicas (SERRA et al.,, 2013), o que
reduziu a incidéncia de fraturas (SERRA et al., 2008). Por outro lado, nao foi
encontrada evidéncia de melhoria nas falhas dos mini-implantes, o que pode ser
justificado pelo fato que a liga pode aumentar a liberacdo de ions metalicos para o
corpo humano, devido a sua menor resisténcia a corrosdo em comparacao ao Ti (cp)
em fluidos corporais (ZAFFE et al., 2003; TIAN et al., 2005; MARASSI et al., 2006).

O titanio € um material bastante reativo, com alta afinidade pelo oxigénio e
que apresenta apreciavel resisténcia a corrosdo em virtude da formacdo de uma
camada protetora estavel em sua superficie (BAUER, 2007; MANHABOSCO, 2009).
Geralmente, a corrosédo € observada quando esta camada protetora se decompde
localmente, e uma rapida dissolucdo do metal subjacente ocorre sob a forma de

corrosao por pites (PATIL et al., 2015).


http://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/?term=Nienkemper%20M%5Bauth%5D

12

Na liga de Ti6Al4V a camada protetora de Oxido superficial € composta
principalmente por didxido de titdnio (TiO2) com pequenas quantidades de Al20s3,
grupos hidroxilicos e agua, sendo formada quando o objeto entra em contato com
um meio rico em oxigénio (HANAWA, 2004). Essa camada de Oxido superficial é
menos estavel do que a do Ti cp porque o Al e V desestabilizam quimicamente a
liga, tornando-a mais vulneravel a corrosdo (GOLDBERG e GILBERT, 2004). Como
0 V ndo esta presente na camada de 6xido superficial de Ti6Al4V, o Ti e o Al sédo os
ions metdlicos mais susceptiveis de serem liberados a partir da superficie de
Ti6AI4V (HANAWA, 2004; SALDANA et al., 2006).

A corroséo localizada, também chamada por pite, apresenta-se em pequenas
areas na superficie metdlica, na forma de cavidades com o fundo em forma
angulosa e profundidade geralmente maior do que o seu diametro, variando de
alguns micrémetros até alguns milimetros (GENTIL, 2007). A forma da cavidade é
frequentemente responsavel pelo seu crescimento continuo, permitindo que se
alastre em profundidade (DALVI, 2014).

A corroséo € a liberacdo de ions de certo material que se da quando ocorre
passagem de corrente elétrica no meio em que este se encontra. Quando ocorre a
corrosdo de biomateriais metdlicos, ha a perda de substancia desse material, com
consequente enfraquecimento da estrutura e diminuicdo da vida util, sendo o
produto da corrosdo absorvido pelos tecidos podendo resultar em efeitos
indesejaveis (OLMEDO et al.,, 2009), como citotoxicidade, genotoxicidade,
carcinogenicidade e efeitos alergénicos (MORAIS et al., 2007; NOOROLLAHIAN et
al., 2012). Caso o 6xido de titanio seja soluvel em um dado meio, 0 emprego desse
metal se torna inadmissivel (SILVA e OLIVEIRA, 2011).
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2 PROPOSICAO

Obijetivo geral:

Avaliar a resisténcia a corrosdo e a microestrutura de superficie de mini-
implantes ortodénticos novos e mantidos em seus sitios 6sseos de insercao e

removidos apos sua utilizacao.

Objetivos especificos:

Avaliar a resisténcia a corrosao de mini-implantes novos e removidos apos o
uso através de ensaios eletroquimicos de polarizacdo ciclica
potenciodinamica;

Analisar a superficie da rosca dos mini-implantes ortoddnticos através do
microscopio eletrénico de varredura (MEV), a fim de identificar alteracfes
superficiais, como a corrosao por pite;

Avaliar o efeito do tempo de permanéncia dos mini-implantes em seus sitios
de insercdo no que se refere a resisténcia a corrosdo (através de ensaios
eletroquimicos de polarizacéo ciclica potenciodinamica) e no que se refere a

analise da superficie de rosca (através do MEV).
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3 MATERIAL E METODOS

A amostra foi composta de vinte mini-implantes ortoddnticos autoperfurantes
(99516199, Conexdo, Aruja, Brasil) com 6 mm de comprimento e diametro de 1,5
mm, fabricados com a liga Ti6AI4V (titanio hexa-aluminio tetra-vanadio), todos
pertencentes ao mesmo lote de fabricacdo. Os mini-implantes foram divididos em 2

grupos de 10 unidades:

- grupo 1: mini-implantes na sua forma original, como séo recebidos do fabricante;
- grupo 2: mini-implantes que permaneceram estaveis em seus sitios 6sseos de
insercao e foram removidos de pacientes ortodonticos apés sua utilizacao.

Os mini-implantes do grupo 2 foram utlizados em mecanicas ortodonticas
diversas e permaneceram inseridos por um tempo médio de 230 dias (7,66 meses). Os
procedimentos de insercdo e remocdo dos mini-implantes foram realizados
manualmente pelo mesmo operador, habilitado e treinado.

Este estudo foi aprovado pelo Comité de Etica da Universidade Federal de Juiz
de Fora (parecer numero: 1.129.481) — Anexo.

Apbés a remocdo, 0s mini-implantes foram acondicionados em recipientes
individuais de vidro e limpos em cuba ultrassénica (LS-0,8D LimpSonic, Sdo Paulo,
Brasil) com detergente enzimatico por 30 minutos e com acetona durante 30 minutos
para remocao de material organico e residuos oleosos da superficie. Apos a limpeza, 0s
mini-implantes foram acondicionados em embalagens individuais de vidro e
armazenados em dessecador, a fim de controlar a umidade do microambiente e
estabilizar o processo de corroséo.

Para a avaliacdo da resisténcia a corrosdo, todos os mini-implantes foram
submetidos a ensaio de polarizacdo ciclica potenciodindmica em potenciostato
PGSTAT 204N (Metrohm Autolab BV, Utrecht, Netherlands) controlado pelo NOVA 2.0
(Metrohm Autolab BV, Utrecht, Netherlands).

Para o ensaio de polarizacdo, foi utilizado o esquema de trés eletrodos
imersos em uma solucéo de trabalho. O eletrodo de trabalho foi formado pelo mini-
implante acoplado a um fio de cobre de ponta laminada com espessura de 1 mm
adaptado na cabeca do mini-implante. Para padronizacdo da area do eletrodo de
trabalho exposto a solugcéao de trabalho foi desenvolvido um modelo em negativo do
mini-implante em silicona de adicdo (Zhermack, Italia) onde foi inserido o corpo do
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mini-implante (regido de rosca de 6 mm), deixando livre somente a cabeca do mini-
implante unido ao fio de cobre, que foram isolados com adesivo termoplastico a
base de resina e borracha (figura 1). Foi utilizado como contra-eletrodo um eletrodo
de platina de grande area que atuou como um catodo recebendo os elétrons
liberados pelo mini-implante. Um terceiro eletrodo de Ag/AgCl atuou como eletrodo
de referéncia. A manutencéo da distancia entre os eletrodos na célula eletroquimica

foi padronizada em todos os experimentos.

Figura 1 — Eletrodo de trabalho

Fonte: Autoria propria.

Os eletrodos foram imersos em 50 mL de solucédo de ringer lactato (trocada a
cada experimento) mantido a 37°C +-1°C por um sistema de serpentina de cobre
onde circulava a agua aquecida (Banho Ultratermostéatico SL 152, Solab, Piracicaba,
Brasil) (figura 2). Cada 100 mL de ringer-lactato era constituido de 0,3g de lactato de
sédio, 0,6g de cloreto de sédio, 0,03 g de cloreto de potassio e 0,02 g de cloreto de
calcio, sendo utilizado devido as suas caracteristicas eletroquimicas e por ser

isotdnico ao plasma sanguineo.
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Figura 2 — Esquematizacéo do sistema de aquecimento da célula

eletroquimica
1: Banho Ultratermostatico. 2: manqueiras de circulagcdo da agua; 3: serpentina de cobre; 4:
célula eletroquimica; 5: gaiola de Faraday

Fonte: Autoria propria.

Previamente ao experimento, os eletrodos foram mantidos na solucdo para
que o equilibrio eletroquimico fosse atingido e o valor do potencial de circuito aberto
(OCP) definido. O tempo que cada mini-implante levou para atingir este equilibrio foi
descrito como tOCP. O ensaio de polarizagéo foi iniciado a partir do valor de OCP,
aumentando a uma taxa de 0,33 mV/s (1,2 V/h) e como potencial final estipulado em
1,4V acima do OCP.

Com o ensaio de polarizacdo, foram obtidas medidas referentes ao OCP, ipp
(corrente de passivacéo primaria - ponto final de corrente no trecho de passivacao) e
Epp (potencial de passivagdo primario - ponto final de potencial no trecho de
passivacao).

Todo o experimento foi realizado no interior de uma gaiola de Faraday, com o
objetivo de isolar o sistema das ondas eletromagnéticas externas, evitando
interferéncias e possibilitando um resultado mais fidedigno. Apdés o ensaio de
polarizacédo, os procedimentos de limpeza e armazenamento dos mini-implantes

foram realizados.
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A avaliacdo da microestrutura da superficie do mini-implante foi realizada
visualmente através de um microscopio eletrénico de varredura em aumento de 100
a 500 vezes (LEICA/LEO Stereoscan S440 - EMU, Rondebosch, Africa do Sul),
equipado com detector de elétrons retro-espalhados e elétrons secundarios. Na
presenca de alguma imagem sugestiva de pite, foi realizada a espectrometria de
energia dispersiva de raio-X (EDS), que proporciona a caracterizacdo quimica do

material estudado.
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4 ARTIGO

Resisténcia a corrosao e caracterizacdo da superficie de mini-implantes
removidos de pacientes ortoddnticos

Autores: Paula Liparini Caetano; Elison da Fonseca e Silva; Robert Willer Farinazzo

Vitral; Marcio José da Silva Campos.

RESUMO

Introducdo: Os mini-implantes ortodénticos, como biomateriais, devem possuir,
além de resisténcia mecanica, boa resisténcia a corrosdo no meio fisiolégico o qual
estdo inseridos. Objetivo: Avaliar a resisténcia a corrosdo e a microestrutura de
superficie de mini-implantes ortodénticos mantidos em seus sitios désseos de
insercdo e removidos apds sua utilizacdo. Material e métodos: Foram avaliados
vinte mini-implantes ortodénticos autoperfurantes de liga Ti6Al4V, divididos em 2
grupos de 10 unidades: grupo controle (como recebidos do fabricante) e grupo teste
(que permaneceram estaveis em seus sitios 0sseos de insercdo e que foram
removidos apds sua utilizacdo). Foi realizada a analise visual da superficie da rosca
dos mini-implantes com microscoépio eletrénico de varredura (MEV) e a avaliacdo da
resisténcia a corrosdo com o ensaio de polarizacdo ciclica potenciodinamica, onde
foram determinados o OCP (potencial de circuito aberto), o tOCP (tempo de OCP), a
ipp (corrente de passivagcdo primaria) e a Epp (potencial de passivacao primario).
Resultados: Nao foi identificada diferenca significativa entre os grupos para as
variaveis estudadas, apesar de a comparacao entre os valores de OCP ter tido um
p-valor limite (p=0,050). As imagens de MEV da superficie de rosca dos mini-
implantes do grupo controle e grupo teste obtidas demonstraram uma superficie
polida e regular, sem presenca de manchas ou particulas aderidas. Apenas um mini-
implante do grupo controle apresentou em técnica auxiliar de espectrometria de
energia dispersiva de raio-X (EDS) uma reducao de 61% da concentracao de titanio
no interior da cavidade em relacdo a superficie do mini-implante), confirmando a
imagem da microscopia eletronica de varredura, a presenca de um pite proveniente

do processo de corrosdao. Conclusao: A permanéncia média de 230 dias de mini-
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implantes ortodénticos fabricados com liga Ti6AlI4V nos sitios 0sseos de insercao
nao causou alteracdes significativas na resisténcia a corrosao e nas caracteristicas

superficiais destes dispositivos.

INTRODUCAO

A ancoragem ortodontica pode ser definida como a resisténcia a um
movimento dentario indesejado a fim de maximizar os movimentos desejados
(GUIRE et al.,, 2006). Nesse sentido, os mini-implantes surgiram como uma
alternativa para o controle da ancoragem (GUIRE et al., 2006), permitindo que os
dentes sejam movidos nos trés planos do espaco com movimentos indesejados
reduzidos (PARK et al., 2006; CHUNG et al., 2010).

O titAnio comercialmente puro (Ti cp), a liga Ti6Al4V (titAnio hexa-aluminio
tetra-vanadio) e aco inoxidavel cirirgico vém sendo utilizados como matéria prima
de alguns biomateriais, assim como no caso de mini-implantes ortoddnticos
(ELIADES et al., 2009; LICAUSI et al., 2013; FAVERANI et al., 2014; LIEBLICH et
al., 2015). Estudos compararam esses materiais e concluiram que a liga Ti6Al4V
oferece vantagens sobre o aco inoxidavel cirirgico devido sua biocompatibilidade
aprimorada, elevada acdo bacteriostatica e elevada resisténcia a corrosdo, esta
altima atribuida a formacdo de uma camada protetora formada de dioxido de titanio
(TiO2) (PRABHU e COUSLEY, 2006; GUEHENNEC et al., 2007; ALSAMAK et al.,
2012; LICAUSI et al., 2013). Em comparagcdo com o Ti cp, a liga Ti6Al4V apresenta
vantagem relacionada a maior resisténcia mecanica, porém menor resisténcia a
corrosdo (PRABHU e COUSLEY, 2006; GUEHENNEC et al., 2007; ALSAMAK et al.,
2012; LICAUSI et al., 2013).

De uma maneira em geral, os biomateriais devem apresentar algumas
caracteristicas especificas para serem empregados no organismo humano, como
biocompatibilidade e resisténcia a corrosdo (BAGATIN et al., 2011), sendo essencial
o conhecimento do tipo e quantidade de substancias liberadas pelo material e
reacao dos tecidos organicos (KAO et al., 2007; HOLST et al., 2012; 1IJMA et al.,
2012). A insercao de dispositivos no corpo humano pode causar efeitos adversos
aos tecidos devido a liberacdo de ions metdlicos oriundos da corrosdo do material
(COSTA et al., 2007; KAO et al., 2007; BAGATIN et al., 2011; HOLST et al., 2012).
Os mini-implantes ortodonticos devem possuir, além de resisténcia mecénica

especifica, uma resisténcia a corrosdo no meio fisioldogico o qual estdo inseridos
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(GIL et al.,, 2012; IIJMA et al., 2012), sendo um dos principais pontos a serem
investigados na determinacdo da biocompatibilidade desses dispositivos (IIJMA et
al., 2012).

O objetivo do presente trabalhou foi avaliar a resisténcia a corrosdo e a
microestrutura de superficie de mini-implantes ortodénticos mantidos em seus sitios

0sseos de insercao e removidos apés sua utilizacao.

MATERIAL E METODOS

A amostra foi composta de vinte mini-implantes ortodénticos autoperfurantes
com 6 mm de comprimento e diametro de 1,5 mm, fabricados com a liga Ti6AI4V
(tithnio hexa-aluminio tetra-vanadio), todos pertencentes ao mesmo lote de

fabricagdo. Os mini-implantes foram divididos em 2 grupos de 10 unidades:

- grupo 1: mini-implantes na sua forma original, como sdo recebidos do fabricante;
- grupo 2: mini-implantes que permaneceram estaveis em seus sitios 6sseos de
insercao e foram removidos de pacientes ortoddnticos apos sua utilizacao.

Os mini-implantes do grupo 2 foram utlizados em mecanicas ortodonticas
diversas e permaneceram inseridos por um tempo médio de 230 dias (7,66 meses). Os
procedimentos de insercdo e remocdo dos mini-implantes foram realizados
manualmente pelo mesmo operador, habilitado e treinado.

Este estudo foi aprovado pelo Comité de Etica da Universidade Federal de Juiz
de Fora (parecer nimero: 1.129.481).

Apbés a remocdo, os mini-implantes foram acondicionados em recipientes
individuais de vidro e limpos em cuba ultrassénica (LS-0,8D LimpSonic, Sdo Paulo,
Brasil) com detergente enzimatico por 30 minutos e com acetona durante 30 minutos
para remocao de material organico e residuos oleosos da superficie. Apos a limpeza, 0s
mini-implantes foram acondicionados em embalagens individuais de vidro e
armazenados em dessecador, a fim de controlar a umidade do microambiente e
estabilizar o processo de corroséo.

Para a avaliagdo da resisténcia a corrosédo, todos os mini-implantes foram
submetidos a ensaio de polarizagdo ciclica potenciodindmica em potenciostato
PGSTAT 204N (Metrohm Autolab BV, Utrecht, Netherlands) controlado pelo NOVA 2.0
(Metrohm Autolab BV, Utrecht, Netherlands). A resisténcia a corrosdo dos mini-
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implantes foi determinada pelo potencial de formacéo de pite, identificado na curva de
polarizacéo anddica.

Para o ensaio de polarizacdo, foi utilizado o esquema de trés eletrodos
imersos em uma solucdo de trabalho. O eletrodo de trabalho foi formado pelo mini-
implante acoplado a um fio de cobre de ponta laminada com espessura de 1 mm
adaptado na cabeca do mini-implante. Para padronizacdo da area do eletrodo de
trabalho exposto a solugéao de trabalho foi desenvolvido um modelo em negativo do
mini-implante em silicona de adi¢do (Zhermack, Italia) onde foi inserido o corpo do
mini-implante (regido de rosca de 6 mm), deixando livre somente a cabeca do mini-
implante unido ao fio de cobre, que foram isolados com adesivo termoplastico a
base de resina e borracha. Foi utilizado como contra-eletrodo um eletrodo de platina
de grande area que atuou como um catodo recebendo os elétrons liberados pelo
mini-implante. Um terceiro eletrodo de Ag/AgCl atuou como eletrodo de referéncia. A
manutencdo da distancia entre os eletrodos na célula eletroquimica foi padronizada
em todos 0s experimentos.

Os eletrodos foram imersos em 50 mL de solucao de ringer lactato (trocada a
cada experimento) mantido a 37°C +-1°C por um sistema de serpentina de cobre
onde circulava a agua aquecida (Banho Ultratermostéatico SL 152, Solab, Piracicaba,
Brasil). Cada 100 mL de ringer-lactato era constituido de 0,3g de lactato de sodio,
0,69 de cloreto de sédio, 0,03 g de cloreto de potassio e 0,02 g de cloreto de célcio,
sendo utilizado devido as suas caracteristicas eletroquimicas e por ser isotdnico ao
plasma sanguineo.

Previamente ao experimento, os eletrodos foram mantidos na solugcéo para
que o equilibrio eletroquimico fosse atingido e o valor do potencial de circuito aberto
(OCP) definido. O tempo que cada mini-implante levou para atingir este equilibrio foi
descrito como tOCP. O ensaio de polarizacédo foi iniciado a partir do valor de OCP,
aumentando a uma taxa de 0,33 mV/s (1,2 V/h) e como potencial final estipulado em
1,4V acima do OCP.

Com o ensaio de polarizacdo, foram obtidas medidas referentes ao OCP, ipp
(corrente de passivacéo primaria - ponto final de corrente no trecho de passivacao) e
Epp (potencial de passivagdo primario - ponto final de potencial no trecho de

passivacao).
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Todo o experimento foi realizado no interior de uma gaiola de Faraday, com o
objetivo de isolar o sistema das ondas eletromagnéticas externas, evitando
interferéncias e possibilitando um resultado mais fidedigno. Apdés o ensaio de
polarizacédo, os procedimentos de limpeza e armazenamento dos mini-implantes
foram realizados.

A avaliacdo da microestrutura da superficie do mini-implante foi realizada
visualmente através de um microscopio eletrénico de varredura em aumento de 100
a 500 vezes (LEICA/LEO Stereoscan S440 - EMU, Rondebosch, Africa do Sul),
equipado com detector de elétrons retro-espalhados e elétrons secundarios. Na
presenca de alguma imagem sugestiva de pite, foi realizada a espectrometria de
energia dispersiva de raio-X (EDS), que proporciona a caracterizacdo quimica do
material estudado.

Andlise estatistica

O padrao de distribuicdo dos valores de tOCP, OCP, ipp € Epp foi avaliado pelo
teste de Shapiro-Wilk. A comparagéo entre os dois grupos (1 e 2) foi realizada com o
teste t de Student para amostras independentes. A andlise estatistica utilizou um
nivel de significancia de a = 0,05 e os dados foram processados com o software
SPSS Statistics 20.0.0 (SPSS, Chicago, IL, EUA).

RESULTADOS

Ensaios de polarizacdo

As variaveis tOCP, OCP, Eppe ipp apresentaram distribuicdo normal em
ambos os grupos (Tabela 1) indicando o uso de testes paramétricos.
Tabela 1 — Testes de normalidade de Shapiro-Wilk para as

variaveis avaliadas.

GRUPO 1 GRUPO 2
tOCP 0,235 0,911
OoCP 0,968 0,136
Epp 0,060 0,770
ipp (100 MIL) 0,377 0,086

OCP - potencial de circuito aberto, Epp - potencial de passivacdo

primaria, ipp - corrente de passivagao primaria.
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Dados descritivos referentes as variaveis tOCP, OCP, Epp e ipp dos mini-
implantes dos grupos 1 e 2 sdo apresentados na Tabela 2. Nao foi identificada
diferenca significativa entre os grupos para as variaveis estudadas, apesar de a
comparacao entre os valores de OCP ter tido um p-valor limite (p=0,050).

Tabela 2 — Média e desvio padréo das variaveis as tOCP, OCP, Epp

e ipp dos grupos 1 e 2

GRUPO 1 GRUPO 2
p-valor*
MEDIA DP MEDIA DP
tOCP (s) 642,704 200,940 | 654,932 251,480 0,202
OCP (v -0,307 0,310 -0,541 0,165 0,050
Epp v) 1,008 0,169 0,931 0,174 0,327
Ipp (uA/cm2) 36,126 32,107 | 49,008 25,259 0,332

OCP - potencial de circuito aberto; Epp - potencial de passivagéo primaria; ipp -

corrente de passivacao primaria; * teste t para amostras independentes.

O poder da significancia estatistica foi de 0,699, o que corresponde a uma
chance de 70% de ser obter um efeito real. O poder estatistico foi calculado com
base na variavel Epp, onde, hipoteticamente se esperava a maior diferenca entre os
grupos caso 0s mini-implantes removidos de pacientes apresentassem menor
resisténcia a corrosao.

De uma maneira geral, as curvas de polarizacdo obtidas para os mini-
implantes dos grupos 1 (Figura 1) e 2 (Figura 2) ndo apresentaram indicativos de
corrosdo por pite. A Unica excecdo foi o mini-implante nimero 3 do grupo 1 (Figura
3) que apresentou um aumento repentino de corrente medida no potencial de 0,80V,
caracterizado pelo platdé horizontal no gréafico, sugerindo um processo de corrosdo

por pite.
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Figura 1 — Curva de polarizacdo obtida com o ensaio de polarizagdo do mini-

implante do grupo 1
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Figura 2 — Curva de polarizacdo obtida com o ensaio de polarizacdo do mini-

implante do grupo 2
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Microestrutura da superficie

As imagens de MEV da superficie de rosca dos mini-implantes dos grupos 1
(Figura 4 e 5) e 2 (Figura 6 e 7) obtidas antes do ensaio de polarizacdo ciclica
demonstraram uma superficie polida e regular, sem presenca de manchas ou
particulas aderidas.

ApoOs o0 ensaio de polarizacdo, a avaliacdo no MEV foi realizada apenas no
mini-implante nimero 3 do grupo 1, sendo detectada no mesmo uma cavidade
sugestiva de corrosao por pite (Figura 8), onde foi realizada a EDS. A EDS mostrou
uma reducado de 61% da concentracao de titanio no interior da cavidade em relacéo
a superficie do mini-implante (Tabela 3), confirmando a presenca de um pite

proveniente do processo de corroséao.

Figura 4 — Imagem da microscopia eletronica de varredura do mini-implante do

grupo 1 realizada antes do ensaio de polarizacdo (A,B,C) com magnitude de 100x

Figura 5 — Imagem da microscopia eletronica de varredura do mini-implante do

grupo 1 realizada antes do ensaio de polarizacdo (A,B,C) com magnitude de 500x
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Figura 6 — Imagem da microscopia eletrénica de varredura do mini-implante do

grupo 2 realizada antes do ensaio de polarizacdo (A,B,C) com magnitude de 100x

A TN

Figura 7 — Imagem da microscopia eletrénica de varredura do mini-implante do

grupo 2 realizada antes do ensaio de polarizacdo (A,B,C) com magnitude de 500x

Figura 8 — Imagem da microscopia eletronica de varredura do mini-implante do

grupo 1 com pite (A: magnitude de 100x; B: magnitude de 500x)
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Tabela 3 — Concentracao de titanio, aluminio e vanadio no
interior da cavidade e na superficie do mini-implante, obtida

através da EDS

Interior da .
, Superficie externa
cavidade
Aluminio ) 61,64 15,25
Titanio () 32,45 83,22
Vanadio ) 5,91 1,52

DISCUSSAO

Um dos parametros para se determinar a biocompatibilidade de um material é
a resisténcia a corrosdo apdés a sua insercdo no organismo, sendo o ensaio de
polarizacdo potenciodindmica um dos testes mais utilizados (GIL et al., 2012). A
polarizacdo potenciodinamica pode ser realizada com dois (GIL et al.,, 2012;
SAMPAIO et al., 2016) ou trés 3 eletrodos (BARAO et al., 2012; KNUTSON e
BERZINS, 2013; LICAUSI et al., 2013; FAVERANI et al., 2014; SOUZA et al., 2015;
AZEM et al.,, 2016), como realizada na presente pesquisa. No sistema de 3
eletrodos, a corrente € direcionada do eletrodo de trabalho para o contra-eletrodo,
enquanto o potencial € medido entre os eletrodos de trabalho e de referéncia. A
utilizacdo desse sistema permitiu medicbes mais precisas, pois a auséncia de
corrente de elétrons no eletrodo de referéncia manteve seu potencial constante,
propiciando uma referéncia estavel para as medi¢des do ensaio (NEUMAN, 2000).

O material utilizado no eletrodo de referéncia e no contra-eletrodo também
influencia o ensaio de polarizacdo, pois alguns materiais podem sofrer dissolucéo
durante o ensaio, prejudicando os resultados (NEUMAN, 2000). Nesta pesquisa e
em trabalhos anteriores (LICAUSI et al, 2013; SOUZA et al, 2015) foram
empregados os eletrodos de platina e de prata, que juntamente com 0 ouro, Sao
considerados os materiais indicados em estudos de cinética e em mecanismos de
transferéncia de elétrons, devido a minima dissolu¢cdo que apresentam (NEUMAN,
2000).

Para determinar o comportamento eletroquimico dos mini-implantes, estudos
anteriores utilizaram discos ou cilindros da liga Ti6Al4V (KNUTSON e BERZINS,
2013) ou o dispositivo em sua forma original (SOUZA et al., 2015; SAMPAIO et al.,
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2016) como eletrodo de trabalho, assim como a presente pesquisa. A utilizacdo de
mini-implantes permite simular a energia liberada pelas reacfes quimicas (entropia)
e a desorganizacdo molecular em funcéo da area de contato (entalpia) que ocorrem
quando o dispositivo estd inserido em seu sitio 6sseo (SONNTAG e GORDON,
1991; LAMBERT, 2007). O aumento da superficie de contato associado a geometria
da rosca do mini-implante resulta em elevacao dos niveis energéticos relacionados a
entalpia e a entropia, tornando o meio altamente reagente e mais susceptivel ao
processo corrosivo (SONNTAG e GORDON, 1991), sendo tal situagédo desprezada
guando discos ou cilindros da liga metélica séo utilizados.

Uma vez que o objeto de avaliacao da presente pesquisa foi a porcdo do mini-
implante que permanece inserida nos tecidos 0sseos do paciente, a solugéo
indicada para o experimento deveria mimetizar a agressao eletrolitica provocada
pelo meio, sendo utilizado o ringer lactato por ser isotbnico ao plasma sanguineo
(NOLAN, 2001). A saliva artificial foi descrita como meio em ensaios de polarizacao
(KNUTSON e BERZINS, 2013; LICAUSI et al., 2013; SOUZA et al., 2015; SAMPAIO
et al., 2016), porém a escolha desta solucdo s6 faria sentido se o estudo avaliasse a
resisténcia a corrosdo da cabeca e do pescoco do mini-implante (Knutson e Berzins,
2013), simulando sua aplicacao clinica.

O ensaio de polarizacdo ciclica baseia-se na medi¢cdo da transferéncia de
elétrons entre os eletrodos. Por ser de baixa intensidade, ondas eletromagnéticas
externas podem modificar o fluxo de elétrons no interior da célula eletroquimica, o
gue compromete a medicdo durante o ensaio de polarizacdo (RISOS et al., 2016).
Para evitar tais interferéncias e proporcionar resultados confidveis, os experimentos
desta pesquisa foram realizados no interior de uma Gaiola de Faraday acoplada a
um aterramento exclusivo, diferentemente de outras pesquisas (BARAO et al., 2012;
KNUTSON e BERZINS, 2013; LICAUSI et al., 2013; SOUZA et al., 2015; AZEM et
al., 2016) que ndo mencionaram e/ou nao utilizaram a Gaiola de Faraday para
avaliar a liga Ti6Al4V.

O potencial de circuito aberto (OCP) é definido como o potencial de um
material condutor de elétrons imerso em um meio eletrolitico condutor de ions
(SOUZA et al.,, 2015), sendo obtido quando os eletrodos, em circuito aberto,
apresentam relativa estabilizacdo eletrolitica, com pequena variacédo do potencial em
funcdo do tempo, sendo depende do ambiente do ensaio e do tempo de exposicéo

(SOUZA et al.,, 2015). A estabilizacdo do potencial da presente pesquisa foi
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visualizada em aproximadamente 11 minutos nos dois grupos, tempo este inferior a
outras pesquisas, que relataram uma estabilizacdo de potencial apdés 20 min
(LICAUSI et al., 2013), 60 min (SOUZA et al., 2015; Barao et al., 2012; Azem et al.,
2016 e Sampaio et al., 2016), 120 min (KNUTSON e BERZINS, 2013) e 250 min
(GIL et al., 2012) de manutencao dos eletrodos em circuito aberto. A variacao entre
os tempos de obtencdo do OCP esta relacionada as diferencas metodoldgicas,
como ambiente do ensaio, composi¢cdo e formato dos eletrodos, estabilizagdo da
rede elétrica e interferéncias eletromagnéticas, que influenciam diretamente o tempo
para obtencéo do equilibrio eletroquimico do sistema avaliado (SOUZA et al., 2015).

Apesar de a comparacao estatistica ter ficado no limiar da significancia
determinada, com p=0,05, o grupo 2 apresentou o valor de OCP 43% menor do que
0 grupo 1, indicando uma maior reatividade quimica e pré-disposicdo a corrosao
(SOUZA et al., 2015) dos mini-implantes que permaneceram inseridos. Porém, nao
foi identificado nenhum indicio de corrosdo nos componentes do grupo 2, que
permaneceram, em média 230 dias inseridos no osso alveolar. Além disso, os
grupos nao apresentaram diferenca para o potencial de passivagao primario (Epp) €
para a corrente de passivacdo primaria (ipp), 0 que reflete a igualdade entre os
grupos no que se refere ao poder protetor do filme passivo contra a corrosao
(NEUMAN, 2000). Contrariamente, Patil et al. (2015) identificaram em imagens de
MEYV indicios de corrosdao em mini-implantes que permaneceram inseridos em seus
sitios 6sseos por 230 dias ou por 390 dias, sendo que 0 grupo controle nao
apresentou tais alteracdes superficiais. Entretanto os autores ndo avaliaram o
comportamento eletroquimico dos dispositivos.

Em relacdo ao mini-implante que apresentou um ponto de corrosdo (nimero 3
do grupo 1), o aumento repentino da corrente no potencial induzido de 0,80V indica
gue, nesse momento, houve a quebra da camada protetora e formacéo do processo
de corroséo por pite, confirmado pelo resultado do EDS. Imediatamente apds esse
estagio, a taxa de aumento da corrente retornou ao esperado, indicando que houve
repassivacao da camada protetora e o ponto de corroséo foi recoberto pela pelicula
de TiO2 (LICAUSI et al., 2013). Ao final do ensaio, 0 mini-implante apresentou um
Epp de 1,034V, préximo a média de seu grupo, porém uma ipp 98% menor do que a
média do seu grupo (0,74 pyA/cm?), indicando a fragilidade da protecdo contra
corrosao advinda do filme passivo (NEUMAN, 2000).
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No presente estudo, a analise visual das imagens obtidas com o MEV, néo
indicaram imperfeicbes estruturais da superficie da rosca dos mini-implantes
causadas pelo processo de fabricacdo (grupo 1) e pelos procedimentos de insercao
e remocao dos dispositivos (grupo 2), sendo as imagens dos mini-implantes dos dois
grupos semelhantes. Contrariamente, Patil et al. (2015) identificaram fendas e
imperfeicdes nas superficies de mini-implantes como recebidos do fabricante. Tais
imperfeicdes foram mais evidentes nos mini-implantes utilizados, que, juntamente
com éareas de indicio de corroséo, representaram uma consequéncia da insercao,

permanéncia e remocao desses dispositivos.

CONCLUSAO
A permanéncia média de 230 dias de mini-implantes ortodénticos fabricados
com liga Ti6AI4V nos sitios 0sseos de inser¢cdo ndo causou alteracdes significativas

na resisténcia a corrosédo e nas caracteristicas superficiais desses dispositivos.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Os mini-implantes avaliados, de uma maneira geral, apresentaram-se sem alteracdes
nas analises das superficies de roscas e ndo apresentaram corrosdo, exceto por um mini-
implante do grupo controle que apresentou corrosao por pite. A permanéncia média de 230
dias de mini-implantes ortodénticos fabricados com liga Ti6AI4V nos sitios ésseos de
insercdo ndo causou alteragdes significativas na resisténcia a corroséo e nas caracteristicas

superficiais desses dispositivos.
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