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Abstract

Ferromagnetic stainless steels (SS) have been investigated as potential candidates for dental
prosthesis applications in replacement of magnetic attachments made of noble and expensive
alloys. Three SS were investigated: 17-4 PH produced by powder injection (PIM), PM2000
obtained by mechanical alloying and oxide dispersion strengthened, and nickel free 1802. In
the in vitro cytotoxicity analysis, none of the three SS tested showed cytotoxic effects. The
corrosion resistance of SS was evaluated by electrochemical impedance spectroscopy (EIS) and
anodic potentiodynamic polarization, in sodium phosphate buffer solutions (PBS) at 37°C. The
AISI 316L SS was also tested under the same conditions for comparison reasons. All the
SS samples were passive in the electrolyte used and presented susceptibility to pitting. The SS
that showed the highest pitting resistance was the PM2000, whereas the 1802 was the SS with
the lowest resistance to pitting among the tested ones. The results point out to the PM2000 as a
potential candidate for substitution of high cost magnetic alloys used in dental prosthesis.

Resumo

Acos inoxidaveis ferromagnéticos foram investigados como possiveis candidatos para
aplicacbes em proteses dentais em substituicdo aos conectores magnéticos feitos em ligas
nobres e de elevado custo. Trés acos foram investigados: o ago inoxidavel 17-4 PH,
confeccionado por moldagem de pds por injecdo (PIM), o aco inoxidavel PM2000, obtido por
“mechanical alloying” e endurecido por dispersdo de oxidos, e 0 aco inoxidavel 1802, isento
de niquel. O ensaio de citotoxicidade in vitro mostrou que nenhum dos trés materiais era
citotoxico. O comportamento frente a corrosdo foi estudado através de curvas de polarizagdo
anodica potenciodindmicas e por espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE) em solugéo
tamponada com fosfato (PBS), a 37 °C. Como material de referéncia, foi utilizado o ago
inoxidavel 316L devido ao seu amplo emprego em proteses ortopédicas. Todos 0s materiais se
mostraram passivos em condicGes estacionarias e apresentaram tendéncia a corrosao por pite. O
que apresentou maior resisténcia a pite for o PM2000, enquanto 0 aco 1802 mostrou a maior
susceptibilidade a corrosdo por pite entre os estudados. Os resultados apontam para 0 PM2000
como um possivel candidato para a substituicdo das ligas nobres ferromagnéticas de alto custo.
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Introducao

Desde a década de 60, diversos autores vém demonstrando a utilizacdo dos sistemas de
proteses retidos por imads e suas vantagens e desvantagens com relacdo aos sistemas
tradicionais (1). Estas proteses retidas por imds desempenham um importante papel em
aplicacdes sobre implantes odontoldgicos (2), em proteses combinadas com suporte dental (3) e
préteses orofaciais (4). A forca magnética para a retengdo da prétese é obtida pela atracdo entre
um pequeno imd de NdFeB e um conector ferromagnético (5). Este conector é feito
principalmente em ligas nobres ferromagnéticas de alto custo de produgdo.

Como o conector protético ferromagnético constitui cerca de 60% do valor comercial
dos componentes de uma conexdo magnética, materiais alternativos que venham a apresentar
boa resisténcia a corrosdo em meio bucal, biocompatibilidade e propriedades ferromagnéticas,
seriam de grande interesse para futuras aplicagdes visando reduzir o custo, o0 que
disponibilizaria este sistema a um maior nimero de pacientes.

O aco PM2000® (Plansee — Austria) € uma superliga produzida por mechanical
alloying, composta principalmente por Fe e endurecida por dispersao de éxidos. Recentemente
foi relatado que esta liga possui excelente resisténcia a corrosdo em meio fisiolégico (6),
propriedades ferromagnéticas (7) e biocompatibilidade in vitro (7). Estas propriedades descritas
séo relevantes para a utilizagdo desta liga como um biomaterial.

A liga 17-4 PH é um aco inoxidavel martensitico endurecivel por precipitacdo. Devido
a sua alta dureza e boa resisténcia a corrosdo (8), o 17-4 PH possui um amplo campo de
aplicacdes, especialmente em componentes medicos, automotivos, militares e aeronaves.
Entretanto, devido a sua dureza, ¢ um material dificil de ser usinado. Consequentemente,
muitos componentes feitos com este aco sdo fabricados pela técnica de moldagem de p6s por
injecdo, técnica esta que apresenta a vantagem de producdo de pecas de alta complexidade
morfoldgica, alta densidade, e com formato préximo ao do produto final. Uma das principais
aplicacdes é a fabricacdo de braquetes ortoddnticos (9).

A liga comercial 1802 (Sandvik-Brasil) é um acgo inoxidavel ferritico, isento de niquel,
e com 2% de Mo. Seu custo de producdo é o mais baixo entre 0s materiais selecionados para
este estudo e, além disso, apresenta propriedades ferromagnéticas.

Este trabalho foi executado com o objetivo de avaliar a resisténcia a corrosdo em
solucdo salina tamponada com fosfato e a citotoxicidade in vitro destes acos inoxidaveis
visando avaliar a potencialidade destes materiais para aplicacdo em proéteses odontolégicas.

Materiais e Métodos

Materiais - Para este estudo foram selecionadas amostras do aco inoxidavel 17-4 PH
(LUPATECH, Caxias do Sul, Brasil) confeccionado por moldagem de p6s por injecdo (PIM),
do aco inoxidavel PM2000 (Plansee, Austria), ligado com aluminio e endurecido por disperséo
de 6xidos (PM2000), e do aco inoxidavel ferritico 1802 (Sandvik-Brasil), isento de niquel e
com 2% de molibdénio. A resisténcia a corrosao destes acos foi avaliada utilizando-se técnicas
eletroquimicas e os resultados foram comparados com os do ago inoxidavel AISI 316L,
escolhido como material de referéncia por ser a liga metalica mais empregada na fabricacdo de
préteses ortopédicas. A Tabela 1 mostra a composi¢do quimica dos materiais selecionados.
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Tabela 1 - Composicao quimica (% em massa).

Cr Al Y,0; Ni Mo Ti Mn S Cu Fe

PM 2000 22,0 56 0,5 0,51 bal.
17-4PHPIM 17,0 4 0,3 3,0 bal
1802 18 2,1 0,7 0,3 bal
AISI 316L 17,7 135 21 1,8 bal.

A resisténcia a corrosdo das ligas estudadas foi avaliada em solucéo salina tamponada
em pH 7 com fosfato (PBS), naturalmente aerada, a 37 °C. A composi¢do quimica da solugéo
de PBS é mostrada na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicéo quimica da solucédo salina tamponada com fosfato (% em massa).

NaCl N8.2PO4 KH2P04
0,9 0,142 0,272

Citotoxicidade in vitro - O ensaio de citotoxicidade foi realizado com os agos PM2000, 17-4
PH PIM e 1802, de acordo com a norma ISO 10993-5 (10). O método utilizado é baseado na
avaliacdo colorimética de células viaveis apds a exposicdo ao agente tdxico, fazendo a
incubacdo com o corante supravital vermelho neutro (11). O corante, que se caracteriza como
o identificador da viabilidade celular, é incorporado pela populacdo de células, e essa
incorporacdo é diretamente proporcional ao nimero de células viaveis no meio de cultura. Uma
andlise colorimétrica permitiu investigar a viabilidade celular. Extratos das amostras, que
induzem a toxicidade celular, foram avaliados em varias concentragcdes. A concentracdo que
produziu reducdo de 50 % na absor¢do do corante foi adotada como parédmetro de
citotoxicidade (ICsoe). Foi utilizado o titdnio como controle negativo e a solugdo de fenol
0,03% como controle positivo de citotoxicidade.

Ensaios de corrosdo - Os eletrodos de trabalho foram embutidos em resina epoxi de cura a frio
(Epofix), deixando uma das areas livre para exposicdo ao meio de ensaio. A superficie para 0s
ensaios eletroquimicos foi preparada por lixamento com papel de carbeto de silicio, até grana
#2000, seguido por polimento com pasta de diamante até 1 um. Seguiu-se lavagem com
acetona e agua deionizada e posterior secagem com ar quente. Todos 0s testes eletroquimicos
foram executados em uma célula de corrosdo, com arranjo de trés eletrodos. As curvas de
polarizagdo foram obtidas usando um potenciostato 273A EG&G PAR. As medidas de
espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE) foram feitas utilizando-se um
freqliencimetro Solartron 1260 acoplado a um potenciostato 273A EG&G PAR. O eletrodo de
calomelano saturado (ECS) foi usado como referéncia e um fio de platina como contra
eletrodo. As curvas de polarizagdo foram obtidas a partir do potencial de circuito aberto, com
taxa de varredura de 1 mV/s. As medidas de EIE foram obtidas no potencial de circuito aberto
usando um sinal senoidal com amplitude de 10 mV na faixa de frequéncias de 100 kHz até
10 mHz e com taxa de aquisi¢do de dados de 6 pontos por década.
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Resultados e Discussao

Citotoxicidade in vitro — Os resultados de citoxicidade (Fig. 1) mostraram que o PM2000, o
17-4PH PIM e o 1802 apresentaram comportamento similar ao controle negativo. As curvas
de viabilidade celular acima do indice de citotoxicidade 1Csqy indicam que nenhum dos
materiais testados apresentou efeito citotoxico pelo método adotado. Estes resultados estéo de
acordo com trabalhos anteriores publicados na literatura sobre o 17-4PH PIM (12) e
PM2000 (7).
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Figura 1 - Curvas de viabilidade celular pelo método de anélise colorimétrica.

Polarizacdo potenciodindmica - A Figura 2 mostra curvas de polarizacdo anodica
representativas dos acos estudados para dois dias de imersdo em solucdo de PBS. Os materiais
apresentaram comportamento passivo até potenciais ao redor de 300mV. A cerca de 320mV
houve um aumento significativo na corrente, indicando a quebra do filme passivo,
possivelmente devido a formacéo de pite no aco 1802. O mesmo aconteceu com o a¢o 17-4 PH
PIM em potenciais de aproximadamente 520 mV, e para 0 316L em potenciais de 680 mV.
Para 0 PM2000, o aumento da corrente sO foi detectado a cerca de 1150 mV. Estes resultados
indicam que 0 ago com maior resisténcia a corrosao por pite entre os ensaiados ¢ o PM2000,
seguido pelo 316L e o 17-4PH PIM. Segundo os dados obtidos, o aco 1802 foi o que
apresentou menor resisténcia a corrosdo por pite.
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Figura 2 - Curvas de polarizacdo anddicas apds dois dias de imersdo em solucao de PBS.

EIE — Os diagramas de angulo de fase de Bode mostrados na Figura 3 mostram altos valores de
angulo de fase, proximos a 80° em frequiéncias inferiores a 100 Hz, caracteristica de materiais
com comportamento passivo. Apenas para o0 aco 1802 foi observada diminuigdo dos angulos de
fase nas baixas freqiiéncias, o que corrobora os resultados de polarizagdo, os quais indicaram
que esta liga apresenta resisténcia a corrosao inferior a das demais ligas ensaiadas.
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Figura 3 — Diagramas de angulo de fase de Bode para 2 dias de imersdo em solucédo PBS.
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Os diagramas de Bode (mddulo de Z) da Figura 4 mostram que todos os materiais
apresentam valores de impedancia bem elevados, ordem de centenas de kQ.cm? como seria
esperado de materiais passivos, porém com menores valores associados ao aco 1802.
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Figura 4 — Diagramas de Bode (modulo de Z) para 2 dias de imersdo em solucdo PBS.

Conclusoes

Os agos PM2000, 17-4PH PIM e 1802 ndo apresentaram efeitos citotdxicos nas
condicdes de ensaio adotadas. Todos os materiais testados mostram comportamento passivo
em solucdo salina tamponada com fosfato, porém o aco 1802 possui camada passiva menos
protetora que a dos demais acos e, consequentemente, menor resisténcia a corrosdo por pite.
Entre os agos ensaiados, o PM2000 foi o que revelou a maior resisténcia a corrosdo. Os
resultados apontam o PM2000 como um possivel candidato para substituir as ligas nobres
ferromagnéticas, usadas em proteses dentais com conexao magnética.
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