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VALLE NETO EFR, ALVES-REZENDE MCR. Analise morfolégica de implantes de
titanio. Influéncia dos tratamentos de superficie. 76p. 2012 (Trabalho de Conclusao de
Curso — Graduacido). Faculdade de Odontologia, Universidade Estadual Paulista,

Aracatuba.

Biomateriais podem causar reagdes bioldégicas em razdo de suas propriedades de
superficie (rugosidade, topografia e energia de superficie). Avaliou-se a influéncia do
tratamento de superficie na osseointegragdo de implantes de titdnio. Lingotes foram
obtidos a partir de titdnio puro usando forno de arco voltaico. Confeccionaram-se 20
implantes, sendo 10 submetidos ao tratamento alcalino. Posteriormente foram usinados na
forma de implantes rosqueaveis com 2,1 mm de didmetro e 2,8 mm de comprimento. Apds
esterilizacao, foram implantados em tibias de 20 ratos machos (250 gramas), os quais
foram anestesiados (Xylazina/Ketamina) e tricotomizados em suas patas traseiras direitas.
Apos incisdo, divulsdo dos tecido e acesso ao leito 6sseo, os implantes foram inseridos
com motor cirugico (Adiel) montado em contra-angulo (16/1). Apds perfuragdo com broca
helicoidal com 2.0 mm de didmetro sob irrigagdo com soro fisioldgico foram rosqueados
com montador especialmente confeccionado. Na sequéncia realizou-se sutura (fio 4.0). Os
animais foram sacrificados aos 60 dias pds-operatorios. As pecas foram processadas em
MMA (Stevenel’s blue/Alizarin red S). Os resultados sugerem associa¢do positiva entre

tratamento alcalino e osseointegracéo.

Unitermos : Implante dentario, osseointegragao, propriedades de superficie
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VALLE NETO EFR, ALVES-REZENDE MCR. Morphological analysis of titanium
implants. Influence of surface treatments. (Academic Paper). Aracatuba: Faculty of

Dentistry — Sao Paulo State University; 76p. 2012

Biomaterials can cause biological reactions due to their surface properties (roughness,
topography and surface energy). We evaluated the influence of surface treatment on
osseointegration of titanium implants. Ingots were produced from pure titanium using
electric arc furnace. Subsequently machined in the form of tapping implants with 2.1 mm
diameter and 2.8 mm length. Twenty implants were fabricated, with 10 undergoing alkaline
treatment surface. After sterilization, were implanted in the femurs of 16 male rats (250 g)
which were anesthetized (Xylazine / Ketamine) and shaved on their hind right. After
incision, the tissue dilatation and access to the bone site, the implants were inserted motor
cirugico (Adiel) mounted in the handpiece (16/1). After drilling twist drill with 2.0 mm
diameter under irrigation with saline were threaded with assembler specially made. Further
was performed sutures to 4.0. The animals were sacrificed at 60 days postoperatively. The
specimens were processed in MMA (Stevenel's blue / Alizarin red S). The results suggest a
positive association between alkaline treatment and osseointegration.

Uniterms: Dental implant, osseointegration, surface properties
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Desde o século XVI os materiais metalicos tém sido utilizados em aplicagdes
como implantes. Metais nobres como o ouro, a prata e a platina, em funcdo de suas
propriedades mecéanicas inadequadas para a maioria das aplicagbes e devido ao custo
elevado, tiveram sérias restricdes *>'"",

Atualmente, existem trés grupos de materiais metalicos em amplo uso como
biomateriais, sdo eles: 0os agos inoxidaveis, as ligas a base de cobalto, especialmente o
Vitallium com 66% de Co, 28% de Cr e 6% de Mo € as ligas a base de titanio.

O metal titanio e suas ligas tém sido usados com sucesso como biomateriais,
devido as suas propriedades mecanicas, quimicas, excelente resisténcia a corrosao e
biocompatibilidade . Um biomaterial € qualquer material, sintético ou natural, que pode ser
usado como um sistema ou parte de um sistema que oferece, aumente, ou substitua algum
tecido, 6rgao ou fungdo do corpo. Ja a biocompatibilidade de um implante por longo
periodo compreende a capacidade do dispositivo cumprir com sua fung¢ao destinada, com
0 desejado grau de incorporagao no hospedeiro, sem provocar efeitos local ou sistémico
indesejaveis>'".

Milhares de implantes sao utilizados no mundo para restaurar ou restabelecer a
fungéo de 6rgaos ou dentes perdidos. Ha uma grande variedade de implantes disponiveis
no mercado, ja que modificagdes no formato ou nos materiais podem melhorar o indice de
sucesso desses implantes. Especificamente, eles deveriam promover uma aceleragdao no
processo normal de cicatrizagéo, resultando em uma matriz interfacial com composigéo e
estrutura similares ao osso, além de adequada propriedade biomecanica. Muitos estudos
tém relatado que a resposta celular e tecidual nos implantes ndo é afetada apenas pela
sua propriedade quimica, mas também pela topografia ou rugosidade da superficie dos

implantes. E amplamente aceito, que quatro propriedades das superficies controlam os

eventos na interface osso-implante: composi¢do, energia, rugosidade e topografia.
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Contudo, independente da topografia da superficie do titanio, a bioatividade desta
superficie ndo é grande o suficiente para induzir o crescimento de tecido 6sseo em um
curto periodo de tempo*®.

Denomina-se “método biomimético” a producdo de biomateriais por meio da
deposicao de apatitas por precipitacido. Esta técnica baseia-se na imersédo do substrato em
solugdo de composicdo quimica e pH semelhantes ao plasma sanguineo e temperatura
igual a do corpo. Com este método tornou-se possivel recobrir com fosfato de calcio a
superficie de materiais com geometrias complexas e/ou sensiveis a altas temperaturas®.

Para Yang e colabs.*

o tratamento biomimético teria efeito positivo sobre a
ancoragem d&ssea no periodo inicial pés-implante, aumentando a osseocondutividade e

beneficiando a osseointegracao .
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1. Titdnio e suas ligas

Em 1791, o reverendo, mineralogista e quimico britanico William Gregor foi o
primeiro a descobrir a existéncia do titdnio. Quatro anos mais tarde, Martin Klaproth, um
quimico de Berlim, isolou o 6xido desse metal. A histéria dos filhos de Urano e Gaia, os
Titans da mitologia grega, inspirou Klaproth a nomear o novo elemento de titanio. Os
Titans, odiados por seu pai, foram presos na crosta da terra de maneira semelhante ao
minério que € de dificil extragdo. Foram necessarios mais de 100 anos para que Mathew
Albert Hunter isolasse o metal em 1910, com teor de 99% pela reducdo de cloreto de
titanio com sédio em um recipiente de ago® .

Em 1932, Wilhelm Justin Kroll ficou conhecido como pai do titanio ao produzir

quantidades significativas desse elemento combinando TiCl, com calcio. Apés o inicio da

Segunda Grande Guerra, ja nos Estados Unidos e no Departamento de Minas demonstrou

que o titanio poderia ser extraido comercialmente pela redugdo do TiCI4 com magnesio.

Este método ainda hoje é utilizado e é conhecido como processo Kroll de refino do
titanio®*.

Apds a Segunda Guerra, as ligas de titdnio foram consideradas materiais
importantes no desenvolvimento da engenharia aeronautica. Em 1948, a Companhia
DuPont foi a primeira a produzir comercialmente o material. Hoje a industria aeroespacial é
ainda a principal consumidora do titdnio e de suas ligas, mas esse metal também é
utilizado em outras areas, tais como arquitetura, industria quimica e medicina. As primeiras
ligas, incluindo a classica Ti-6Al-4V, foram desenvolvidas a partir dos anos 1940 nos
Estados Unidos®.

A produgdo de titanio envolve niveis de complexidade elevados pela alta

reatividade desse elemento com o oxigénio, o nitrogénio, o hidrogénio e o carbono. Como
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a presenca de pequenas quantidades desses elementos intersticiais provoca quedas
acentuadas na ductilidade e na tenacidade do titanio, a fusdo do titdnio sob atmosfera
normal ou em cadinhos constituidos de 6xidos € inviavel. Em geral, tal processamento é
executado em atmosfera de argénio e em cadinhos de cobre submetidos a refrigeragéo por
circulacao de agua. A Tabela 1 mostra as propriedades e caracteristicas do titdnio segundo

Leyens, Peters®.

Tabela 1 - Propriedades e caracteristicas do titanio (Leyens, Peters®)

Propriedades e Caracteristicas do Titanio

Numero Atémico 22
Peso Atomico 47.90
Parametros de rede a=2,9504 +0,0004 (A)
Ti- a C =4,6832 + 0,0004 (A)
Ti-B a=3,28+0,003 (A)
) ~ 7 P 0 B -1
Coeficiente de expansao térmica a (20°C) 8.36x10 K
Condutividade térmica 14,99 W/mK
Calor especifico 523 J/kgK
- ~ . P 9
Resisténcia elétrica 564.9.10 Qm
Moédulo de elasticidade a 115 Gpa
Médulo de cisalhamento a 44 Gpa
Razao de Poisson a 0,33
Densidade 4.45g/cm®
Ponto de Fusao 1.668°C

O titanio pode cristalizar-se de acordo com dois tipos de estruturas cristalinas e
cada modificacdo é estavel em uma faixa particular de temperatura. A completa
transformacgédo de uma estrutura cristalina para outra é chamada transformacgéao alotrdpica
3,22,24

e a respectiva temperatura € chamada temperatura transus

O titadnio puro cristaliza-se em baixas temperaturas de acordo com a estrutura

[¢]

hexagonal compacta, denominada de fase a. Acima de 882,5 C (temperatura 3-transus) , a
estrutura cristalina estavel é a cubica de corpo centrado, chamada de fase B %.

A existéncia dessas duas diferentes estruturas cristalinas e da temperatura de
transformacéao é de fundamental importancia na metalurgia do titdnio, uma vez que formam
as bases para a compreensido e modificacdo da variedade de propriedades das ligas de

titanio .
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Em sistemas metdlicos, a deformacao elastica e plastica, bem como a difusédo
atdbmica estdo intimamente relacionadas com a estrutura cristalina do material. No caso do
titdnio, a estrutura hexagonal compacta pode produzir anisotropia elastica. O médulo de
Young dessa fase (fase a) varia de 145 GPa para um carregamento normal ao plano basal,
para 100 GPa para o carregamento paralelo a este plano. De todos os arranjos atémicos
possiveis existem trés tipos mais comuns, que referem-se as estruturas HC, CCC e CFC.
Geralmente, a facilidade de deformacdo plastica de materiais metalicos aumenta da
estrutura hexagonal compacta (HC) para a cubica de corpo centrado (CCC) e depois para
a cubica de face centrada (CFC) %32,

Esse fenbmeno explica o reduzido nivel de deformacao plastica do titanio tipo a
em relagao ao titanio tipo B. O numero de sistemas de planos de escorregamento, que é
equivalente a capacidade de movimentacido de discordancias na rede cristalina, é de
apenas trés para a estrutura hexagonal compacta e de doze para a estrutura cubica de
corpo centrado. O numero de sistemas de planos de escorregamento é determinado pelo
namero de planos de escorregamento multiplicado pelas dire¢des compactas nesses
planos. Esses planos e dire¢des com alta densidade atébmica sdo energeticamente
favoraveis a deformacao plastica. Quanto mais denso o plano de escorregamento, mais
facil sera a movimentagcdo das discordancias nele. Por essa razdo, o plano de
escorregamento da estrutura hexagonal compacta com densidade de atomos de 91%
deveria ser superior ao plano de escorregamento da estrutura cubica de corpo centrado
com densidade de 83%. Entretanto, a energia necessaria para a deformagao plastica é
também diretamente dependente do comprimento da distdncia entre os planos de
escorregamento. Para a estrutura HC, a distdncia minima do plano de escorregamento

corresponde a b =1 a, enquanto para a estrutura CCC esta distancia corresponde ab . =

0,87 a, onde a é o parametro de rede correspondente a cada célula unitaria. Isto favorece
a estrutura CCC quanto a deformacgéo plastica em relagdo a estrutura hexagonal. Para o

titanio do tipo a, os parametros de rede sdo a = 0,295 nm e c = 0,468 nm, com a razao c/ a
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= 1,587. O parametro de rede para o titanio do tipo B a temperatura de 900°C é para alfa
com valor de 0,332 nm .

A adi¢ao de elementos intersticiais, como o carbono, o oxigénio ou o nitrogénio,
na rede hexagonal ou a incorporacao de atomos substitucionais de raio atbmico menor do
que o do titanio como o aluminio, causa um pequeno aumento na razao c¢/a do titanio do
tipo a. De acordo com o critério von-Mises, pelo menos 5 sistemas independentes de
planos de escorregamento sdo necessarios para a deformacgao plastica homogénea de
metais. De fato, o titdnio a dificiimente sofre deformacao plastica. A baixa ductilidade que é
observada ¢ resultado da deformacdo adicional dos sistemas de escorregamento
secundarios, assim como a possivel maclagdo. Em relagao a difusividade, o alto nivel de
empacotamento da estrutura HC resulta em baixa movimentacdo atdmica por difusdo
quando comparada & estrutura CCC * %

As propriedades das ligas de titanio sdo essencialmente determinadas por dois
fatores: a composicao quimica e a microestrutura. A temperatura de transformagdao em
ligas de titanio é funcéo do teor de elementos de liga, bem como é fortemente influenciada
pela presencga de elementos intersticiais. Dependendo da influéncia sobre a temperatura [3-
transus o elemento de liga pode ser classificado como neutro, a-estabilizador ou [3-
estabilizador. Elementos que reduzem tal temperatura s&o definidos como -
estabilizadores, caso elevem a mesma sdo chamados de a-estabilizadores e finalmente,
caso nao alterem essa temperatura sao classificados como neutros. Em adi¢ao, elementos
B-estabilizadores podem ser classificados como B-isomorfos ou B-eutetdides, de acordo
com a natureza do diagrama formado %33,

Em equilibrio, a composi¢do quimica das ligas de titanio € a principal variavel na
determinagao das propriedades das ligas e das fragdes volumétricas das fases a e 3. A
fase a é menos ductil que a estrutura cubica de corpo centrado da fase B devido a
capacidade limitada de deformagéao da estrutura cristalina hexagonal compacta, fase a. Por

outro lado, a estrutura mais compacta da fase a resulta em difusividade atémica muito
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inferior ao da fase B°. Em termos de elementos de liga, os metais simples dos grupos Il A
e IV A (por exemplo Al e Ga) e os elementos intersticiais (B, C, O e N) sao classificados
como elementos a-estabilizadores. Metais como o Nb, V, Ta e Fe sdo classificados como
elementos B-estabilizadores. Finalmente, os metais Zr e Sn sao classificados como
elementos neutros °.

Uma classificacao mais ampla das ligas de titanio é feita com referéncia as linhas

de transformagao martensitica inicial (M) e final (M.), que s&o, geralmente, muito préximas

ou quase coincidentes. Assim, as ligas de titdnio podem ser divididas em cinco classes,
sempre relacionadas com a retencao de fases a temperatura ambiente, que s&o: ligas q,
ligas near-q, ligas a+p, ligas B-metaestavel, ligas B '#'%2

O grupo de ligas denominadas ligas a consiste em titanio de varios graus de
pureza comercial e ligas a sob recozimento bem abaixo da temperatura B-transus
contendo somente pequenas quantidades de fase B (2-5 % em volume) resultantes da
adicao de elementos (3 estabilizadores. (Lutjering, 1998). A fase B € util ndo sé no controle
do tamanho de gréo da fase a recristalizada como também na tolerancia dessa liga ao
hidrogénio. Essas ligas contém também quantidades bem definidas de elementos que
apresentam solubilidade limitada tal como o Fe, o0 V e o Mo '#'6%

A tabela 2 descreve algumas ligas do tipo a, onde os graus de pureza
apresentados foram definidos pela American Society for Testing and Materials (ASTM).
Para quatro diferentes graus de pureza do titdnio comercialmente puro encontram-se
diferentes teores de oxigénio presente. Essas quantidades variam de 0,18% em peso para
o titdnio de grau 1 até 0,40% em peso para o de grau 4. As duas ligas Ti-0,2Pd e Ti-0,3Mo-
0,8Ni oferecem resisténcia a corrosdo mais alta do que o Ti-CP. Suas designag¢des mais
comuns sao Ti-CP grau 7 e Ti-CP grau 12, respectivamente e seus limites de quantidade
de Fe e O sao idénticos a liga Ti-CP grau 2. O mais importante e extensamente estudado

diagrama de fase do titdnio € o do sistema Ti-Al. Além das fases a e B existem algumas

fases intermetalicas presentes como a a,-Ti,Al, y-TiAl, TiAl, e TiAl,. Dessas, apenas os
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compostos a,-Ti,Al e y-TiAl sao relevantes atualmente, uma vez que os compostos TiAl, e

TiAl, s0 extremamente frageis "'%%,

A resisténcia a fluéncia e a oxidacdo aumenta com o aumento da quantidade de
aluminio nessas ligas, enquanto simultaneamente a ductilidade, a capacidade de
deformacéo e a resisténcia a corrosao se deterioram. Consequentemente, deve haver um

cuidado especial no desenvolvimento de ligas com altos teores de aluminio """

2,3,4,11-13,16,22,

Em geral, a literatura indica que esse teor ndo deve ultrapassar 9%

em peso para que ndo haja precipitacdo da fase intermetalica Ti,Al, responsavel pela

fragilizacdo da liga. Em alguns casos, esse teor maximo de Al pode ser ultrapassado,
principalmente quando se deseja obter algumas propriedades tipicas dos compostos

intermetalicos az-TisAI e y-TiAl.

Em alguns casos, esse teor maximo de aluminio pode ser ultrapassado,
principalmente quando se deseja obter algumas propriedades tipicas dos compostos

intermetalicos cxz-Ti3AI e y-TiAl. A presenca de elementos estabilizadores da fase a como

soluto na matriz de titanio eleva as linhas de transformagao a/a+B e a+p/B, fazendo com
que mesmo que a liga seja resfriada no campo a+p, a por¢cao de fase verificada esteja
sempre a esquerda da linha Mi/Mf a temperatura ambiente, sendo entao,
termodinamicamente instavel, transformando-se em a "> '®.

A presenca de elementos estabilizadores da fase a como soluto na matriz de
titanio eleva as linhas de transformacgao a/a+f e a+B/B, fazendo com que mesmo que a liga
seja resfriada no campo a+f, a por¢do de fase verificada esteja sempre a esquerda da
linha Mi/Mf a temperatura ambiente, sendo entdo, termodinamicamente instavel,
transformando-se em a '°. Por sua vez, as ligas de titanio do tipo near-a sdo ligas a que
possuem pequenos teores elementos [ estabilizadores. A presengca de elementos

estabilizadores da fase 8 na liga a, mesmo em pequenas quantidades, faz com que o

campo o+ aumente o suficiente para permitir que uma pequena quantidade de fase 3, em
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equilibrio metaestavel, possa ficar retida em temperatura ambiente, permitindo dessa
maneira que transformacdo martensitica da fase B ocorra dentro de uma faixa muito

limitada, obtida através das altas taxas de resfriamento, a partir do campo a+p ™.

Tabela 2 - Ligas de titanio do tipo a comercialmente utilizadas.

Ti-CP (0,2Fe; 0,180) 890
Grau 2 Ti-CP (0,3; 0,25°) 915
Grau 3 Ti-CP (0,3Fe; 0,350) 920
Grau4 Ti-CP (0,5Fe; 0,400) 950
Grau 7 Ti-0,2Pd 915
Grau 12 Ti-0,3Mo-0,8Ni 880
Ti-5-2,5 Ti-5Al-2,58n 1040
Ti-3-2,5 Ti-3Al-2,5V 935

Esta classe de ligas € ideal para aplicagcbes em altas temperaturas devido a
combinagédo do excelente comportamento a fluéncia, préprio de ligas a, com a alta
resisténcia mecanica das ligas a+p. A liga Ti-8Al-1Mo-1V foi a primeira liga desenvolvida
para 0 uso em altas temperaturas. Outro exemplo € a liga Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo,
desenvolvida pela Titanium Metals Corporation (Timet). Na década de 70, adi¢cdes da
ordem de 0,1% em peso de Si melhoraram substancialmente o comportamento a fluéncia
dessa ultima liga. As pesquisas indicaram que o Si poderia precipitar-se em altas
temperaturas junto as discordancias, impedindo o deslocamento cruzado das mesmas e
consequentemente, dificultando a deformacgéo plastica. Desde entéo, todas as novas ligas
de titanio para altas temperaturas possuem teores préximos a 0,5 % em peso de Si '>"°.

As ligas o+ contém um ou mais elementos a-estabilizadores adicionados a um
ou mais elementos B-estabilizadores®. Estas ligas sdo formuladas de tal forma que a fase a

(hexagonal compacta) e a fase B (cubica de corpo centrado) co-existam a temperatura

ambiente com quantidades de fase B entre 10 e 50% em volume'?.
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Dentre todas as ligas de titanio, a liga Ti-6Al-4V é a mais utilizada atualmente.
Essa liga foi desenvolvida na década de 50 pelo Instituto de Tecnologia de lllinois, EUA.
Devido a combinacao de étimas propriedades mecanicas essa liga foi largamente testada
e estudada, inicialmente para uso na industria aeroespacial. Outras ligas do tipo a+f foram
desenvolvidas para terem alta resisténcia, como por exemplo a liga Ti-6Al-6V-2Sn e a Ti-
4Al-4Mo-2Sn-0,5Si. Outras ligas como a Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr-0,25Si e a Ti-5Al-2Sn-
2Zr-4Mo-4Cr foram desenvolvidas para aplicagbes em maquinas térmicas que operam em
temperaturas acima dos 400°C '2™3.

Quando o teor de elementos [-estabilizadores (B-isomorfos e B-eutetdides) é
suficientemente elevado, a fase  ndo se transforma em martensita sob resfriamento
rapido, o que resulta em uma liga constituida essencialmente pela fase 3. Em condi¢des
de equilibrio, as ligas B-metaestaveis podem apresentar fracdo volumétrica de fase a
superior a 50%. Os elementos B-isomorfos mais freqientemente utilizados em ligas de
titdnio sdo V, Mo, Nb, Ta. Concentragdes suficientes desses elementos tornam possivel a
estabilizacdo da fase B em temperatura ambiente, de sorte que 35% em peso desse
elemento de liga permite estabilizar completamente a fase § a temperatura ambiente,
desde que um resfriamento rapido a partir do campo B seja imposto??.

As ligas de titanio do tipo B correspondem a classe de ligas mais versateis em
relacdo ao processamento, microestrutura e propriedades mecénicas. Estas ligas incluem
a B, B-metaestavel e a a+f3 rica em fase B e sdo utilizadas na industria aeroespacial,
materiais esportivos, industria automotiva e aplica¢gdes ortodbnticas e ortopédicas, com
grande sucesso gragas ao desenvolvimento apropriado das condigdes de processamento.
Otimizacdes sistematicas entre o processamento termo-mecanico, a microestrutura e as
propriedades resultantes aumentam significativamente a janela de processamento dessas
ligas. Fora do equilibrio, isto é, para altas taxas de resfriamento, a microestrutura final
depende da composigdo quimica da liga e do processamento termomecanico®®. A tabela

3 mostra, segundo Leyens, Peters® algumas das vantagens e desvantagens das ligas de



Trabalto do Gonelusio de Gurso - Fduardo Terraz &ﬁeiro o Voulle W;tc

titAnio do tipo B em relagcao as ligas a+f3. Para as ligas 3, as fases metaestaveis possiveis
sao: a matriz 3, a fase a e suas variantes e a fase w atérmica ou isotérmica. Delvat e
colabs." estudaram as propriedades fisicas e bioldgicas de ligas & base de Ti-Mo e Ti-Ta-
Mo e concluiram que ambas apresentaram excelente ductilidade e citocompatibilidade.

Lee e colabs.? estudaram o comportamento mecanico da liga Ti-15 Mo-5 Zr-3 Al e

observaram que a precipitacdo da fase alfa é responsavel pela fratura por tensao.

Tabela 3. Vantagens e desvantagens das ligas de titanio do tipo B quando
comparadas as ligas o+ (Leyens, Peters®®

- alta razdo resisténcia/densidade - alta densidade
- baixo modulo de elasticidade - absorcao de impurezas intersticiais
- alta resisténcia, alta tenacidade - propriedades ruins em altas
temperaturas
- boa temperabilidade - alto custo de produgéao
- baixa temperatura de forjamento - problemas de segregacgéao
- baixo custo de processamento mecanico - alto retorno elastico

(algumas ligas)

- conformavel a frio (algumas ligas) -instabilidades microestruturais

- tratavel termicamente com facilidade - baixa resisténcia a corroséao

(algumas ligas)

- excelente resisténcia a corroséo (algumas ligas)

- excelente resisténcia a combustéo (algumas ligas)

Shen e colabs.®’ relataram que a adesdo de Streptococcus mutans causa
corrosao na superficie de ligas de titanio polidas mecanicamente ou eletroquimicamente.

Kumar & Narayanan® determinaram o potencial de corrosdo da liga Ti-15Mo em
solucao de cloreto de sédio 0.15M contendo ions flior em concentragdes variadas (190,
570, 1140 e 9500 ppm) utilizando polarizacdo potenciodinamica, espectroscopia de

impedancia eletroquimica e corrente cronoamperométrica. Concluiram que embora a liga
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tenha apresentado ativa dissolugdo, a porcédo exposta do implante dentario na cavidade
bucal é tdo pequena que, a pequena quantidade de ions de molibdénio liberada no meio
bucal, ndo comprometem a aceitagao biolégica da liga.

Oliveira, Guastaldi*® caracterizaram o comportamento eletroquimico de ligas de
TiCp e TiMo (6-20%) em meio eletrolitico fisiologico simulado. Concluiram que a adigdo de
molibdénio ao titanio comercialmente puro aumenta as caracteristicas de protecéo do filme
de 6xido espontaneamente formado, sugerindo que esta associagcao permita o uso de
material promissor na construgao de dispositivos ortopédicos, uma vez que a estabilidade
eletroquimica esta diretamente associada com a biocompatibilidade, condicdo necessaria a
aplicagdo de um material em sitios bioldgicos.

Lee e colabs.?” compararam as ligas Ti-15M0-1Bi e Ti-6Al-4V em testes in vitro e
in vivo e observaram maior osseointegragdo e menor efeito citotéoxico na liga contendo
molibdénio e bismuto.

Takemoto e colabs.*® estudaram a influéncia do contetido de cromo na reagao de
superficie de ligas de TiCr imersas em solugdo salina contendo fluor. Seus resultados
permitiram concluir que a presenca do cromo aumentou a resisténcia a corrosao.

Zhang e colabs.®® avaliando comparativamente a resisténcia a corrosdo de ligas
de TiAg e TiCp (comercialmente puro) por método de polarizagdo potenciodindmica
concluiram que a adicdo de prata foi efetiva na redugdo da densidade da corrente de
corrosdo, aumentando o potencial de circuito aberto do titAnio em ambiente de saliva
artificial. A adigao de ions fluor a solugao reduziu severamente a resisténcia a corrosao das
ligas de TiAg.

2. Tratamentos da superficie do titdnio /Tratamentos com hidroxido de
cdlcio e fosfatos

A capacidade de alguns materiais ceramicos, entre eles os fosfatos de calcio, de se

ligarem aos tecidos 6sseos é atribuida as propriedades de seus componentes CaO (6xido

de calcio) e P,Os (6xido de fdsforo). Por conseguinte, pode-se esperar que com o
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enriquecimento da camada de 6xido da superficie do titAnio com 6xido de calcio (CaO) e
(P.Os) € possivel aumentar a capacidade de haver a nucleacdo do fosfato de calcio.
Analise de espectroscopia de fotoelétron de raio X do calcio implantado no titanio revelou
que o calcio implantado possui a forma de éxido de calcio (CaO), enquanto o fésforo
implantado no titanio esta parcialmente oxidado. Acredita-se que a implantacdo em dois
passos, a primeira implantacdo com calcio e a segunda com fésforo, permita a formacao

de superficie mais bioativa'’. Wieser e colabs.®’

avaliaram o efeito da implantacdo de
calcio e fosforo, em duas etapas, na composi¢cdo quimica da camada da superficie do
tithnio e constataram que na camada havia se formado 6xido de calcio, porém nao tinha
fosfato de calcio. Pham e colabs.*® estudaram a bioatividade do titanio sujeito a
implantacao de calcio e fosforo seguido de aquecimento a 500°C em atmosfera de
oxigénio. A camada de superficie obtida foi enriquecida com 6xido de calcio (CaO) e 6xido
de fosforo (P,0Os) e, quando imersa em solugéo simulada de fluido corpéreo mostrou maior
capacidade de nucleagdao da hidroxiapatita, em relacdo ao titAnio ndao modificado. A
implantacdo em dois passos de ions célcio e fosforo sobre o titanio tém sido bem
combinados com varios tratamentos de implantacdo com o objetivo de produzir camadas
continuas de hidroxiapatita.

Também Pham e colabs.*® submeteram o titdnio implantado com ions ao
aquecimento hidrotérmico, enquanto Baumann e colabs.” realizaram a implantacdo de
célcio a uma temperatura de 600°C. As camadas de hidroxiapatita obtidas nos
experimentos mostraram boa ades&o ao substrato. Além disso, na analise de difracao de
raios X os anéis nao definidos indicaram que a camada superficial era amorfa e, pela
observacado em microscopia eletrénica de varredura (MEV) constatou-se que as superficies
das amostras foram cobertas com precipitados, os quais ndo formaram camada continua.
Apoés imersdo em SBF, as amostras apresentaram aumento no numero e tamanho dos
precipitados e também se observou a presenga de oxigénio além de calcio, fésforo e

titanio.
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Ademais, estes autores’ verificaram ainda que a profundidade de penetracdo do
oxigénio mostrou-se menor do que dos elementos implantados: profundidade de
penetracao do calcio foi de aproximadamente 100nm, a do fésforo em torno de 60nm e a
do oxigénio mostrou-se a menor. A concentragdo maxima de calcio foi encontrada na
superficie e mostrou-se constante até a profundidade de 30nm, o que sugere o local onde
se realiza a reagdo quimica com o titanio. Os perfis de concentracdo dos elementos
presentes na camada de superficie depois de expostos a solugcdo SBF indicou que a
composicdo da superficie da amostra foi alterada. As concentracbes dos principais
elementos (titAnio e calcio) diminuiram, o contrario ocorreu com as concentragdes do
fésforo e oxigénio. Essas mudangas podem ser atribuidas a formagao de precipitados de
fosfato de calcio®. Portanto, é provavel que a modificagdo da camada de superficie pela
implantacdo dos ions de calcio e de fésforo melhore a resisténcia a corrosdao e a
bioatividade do titdnio. Embora as doses de calcio e fosforo fossem as mesmas (1017
ions/cm2), a concentragcdo de calcio na superficie foi quatro vezes maior do que a do
fosforo. A concentracdo de calcio mostrou-se constante e abaixo da profundidade de
aproximadamente 20nm; isso sugere que o calcio presente na camada esta na forma de
composto quimico. Por meio das analises em XPS (espectroscopia fotoeletrénica de raio
X), mostrou-se que este composto era CaO (6xido de calcio) e, que durante a implantagao,
parte do fésforo resistiu a oxidagao e outra parte ocorria em forma de fosfatos.

Espera-se que a presenca de oxido de calcio (CaO) e 6xido de fosforo (PO45 ou
P,Os) estimule a precipitagdo de fosfato de calcio pela solugdo SBF. As avaliagbes da
capacidade de nucleagdo da hidroxiapatita na superficie do titdnio tém mostrado que a
nucleagao depende da quantidade de grupos hidroxila presentes na superficie do titanio.
Hanawa e colabs. observaram que a quantidade de grupos hidroxila na superficie do titanio
com calcio implantado € maior que no titdnio ndo-implantado. O mecanismo de formacao
de fosfatos de calcio na superficie metalica de titdnio ocorre em dois estagios: primeiro, ha

a adesao do ion fosfato da solugdo ligado ao grupo hidroxila através do envolvimento com
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o hidrogénio e, entdo os ions fosfatos atraem os ions de calcio da solugdo. A maior
quantidade de grupos hidroxilas na superficie, 0 maior numero de fosfato adsorvido e, por
sua vez, 0 maior numero de ions calcio atraidos da solugdo tém como consequéncia, o
aumento do numero de precipitados. Quando ha presenca de calcio na camada
implantada, gradativamente ocorre difusdo na regido ao redor da solugéo, levando ao
aumento do pH e da concentragcédo de calcio na superficie do titanio e, com isso ocorre a
nucleacdo dos fosfatos de calcio®. Por outro lado, pesquisadores também constataram
que a aplicacao de potenciais acima de 2,5 V expde o calcio implantado no titanio a “pite”
de corrosao. Por essa razao, comegou-se a implantar fésforo, o qual € um constituinte dos
fosfatos.

Ferdjani e colabs.' avaliaram a distribuicdo do fésforo na camada implantada com
dose de 5x1016 P+/cm? e energia de 130 keV. Observaram que os atomos de fésforo
ocupam os sitios intersticiais nessa camada. O efeito da implantagdo do ion fosforo na
superficie do titAnio sobre a composicdo quimica da camada implantada foi avaliado
através de amostras implantadas com doses de 1x1015 a 3x1017 P+/cm? com uma
energia de 20 keV.

Observaram que em doses abaixo de 1016, o fésforo ndo apresenta reacao
quimica com o titanio, enquanto que em doses equivalentes e acima de 1017 P+/cm?, ha
formacédo de uma nova fase de fosfato de titanio (TiP). A quantidade da fase fosfato de
tithnio aumentou de acordo com o acréscimo da dose de fésforo. Os efeitos da energia do
ion fosforo e a dose de fosforo na composigdo quimica, além da estrutura da camada
implantada na superficie foram analisados por Wieser e colabs.’’ Seus parametros para a
implantagdo foram de 3x1017 P+/cm? com energia de keV e 5x1017 P+/cm? com energia
de 195 keV. A espessura da camada implantada era de 60nm com energia de 30 keV e,
250nm com energia de 195 keV. Pela analise de difracao de raio X, nao se identificou
compostos quimicos de fésforo, mas sim uma camada superficial parcialmente amorfa®

Barrere e colabs.® investigaram a cinética da liberacdo de gas carbénico/éxido de carbono
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(CO,) em relagao a composicdo de SBF fator 5 (SBFx5) e a formagdo da camada de
fosfato de calcio (CaP). Quanto a intensidade iGnica ou os ions anfoteros observaram que
afetam a solubilidade do gas, influenciam as quantidades de cloreto de sédio e
bicarbonatos na liberacdo de CO, (gas carbbnico). Estes mesmos autores também
estudaram o efeito das altera¢des individuais na concentragéo de cloreto de sodio (NaCl)
ou acido carbénico (HCO3) em relagdo a formacgao de fosfato de calcio (CaP) imersa em
solucdo e nas amostras da liga de titanio (Ti-6Al-4V).

Barrere e colabs.® prepararam diversos fluidos corpéreos simulados, mudando as
concentracoes salinas. Todas as solugdes foram derivadas da solugao classica proposta
por Kokubo e Takadaman?® na qual as concentracdes idnicas foram multiplicadas por 5. O
ponto inicial do experimento ocorre quando o gas carbdnico (CO,) interrompe a formacao
de borbulhas (=0 h). Todos os experimentos foram avaliados em reator com termostato a
37°C e imersao de 24 horas. As solugdes foram agitadas com ima magnético. A formagao
da camada de fosfato de calcio (CaP) nas solugdes SBF altamente concentradas, depende
dos mecanismos de liberacdo do gas carbénico (CO,), a qual depende da quantidade de
acido carbénico (HCO3) e da intensidade idnica na solugdo devido a quantidade de NaCl.
Com base nas curvas de pH x tempo para as varias solugdes, observou-se que no caso da
solugcdo com cloreto de sddio o pH inicial foi de 4,06 a 3,75 , enquanto que nos casos da
solugdo com menos cloreto de sédio o pH inicial foi maior, sendo 6,29 a 5,99. Essa
diferenca de pH foi devido a capacidade do acido carbdnico (HCO;) borbulhar.
Aumentando a quantidade de acido carbdnico os valores iniciais e finais de pH foram
maiores. Portanto, o pH inicial foi ligeiramente menor quando a solugdo continha mais
cloreto de sdédio (NaCl). Com isto, houve maior solubilidade do gas CO2 para alta
intensidade ibnica. A precipitacdo de Ca e P indica o limite de solubilidade ou saturacao
das solugbes SBFx5, as quais possuem diferentes concentracdes de cloreto de sddio
(NaCl) e carbonato acido de sddio (NaHCO3). Com a observagao visual da precipitagdo em

varias solugcbes SBFx5, pode-se definir trés grupos. Primeiro, no caso da solugao livre de
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cloreto de sodio (NaCl), a precipitacao ocorre imediatamente no final da adicdo de gas
carbdnico (CO;) em pH igual a 6. Segundo, a precipitagdo ocorre em pH igual a 6,8 no
caso de menor percentual de cloreto de sodio (NaCl) e solugdes contendo acido carbdnico
(HCO3;) SBFx5 (NaCix3) e SBFx5 (HCO3-x3) e, no caso de solucao SBFx5 regular.
Terceiro, no caso da solugao ser livre de acido carbénico (HCO3) a precipitacdo ocorre em
pH igual a 6,2. As quantidades de cloreto de sédio (NaCl) e acido carbbnico (HCO;)
afetam a cinética da precipitacdo e a estrutura precipitada. A respeito da influéncia de
cloreto de sodio (NaCl), isto &, a intensidade idnica, as solugdes referéncia mostraram que
a quantidade de gas carbénico (CO,) é quase igual a intensidade id6nica. Portanto, no inicio
dos experimentos, as solugbes gasosas SBFx5 possuem maior concentragédo de cloreto de
sodio (NaCl) que as outras solugdes calcificantes.

Assim, com menor intensidade idnica, o numero de sitios de nucleacao presentes
na solucédo é maior. O aumento no nimero de sitios de nucleagcdo obviamente aumenta a
precipitacao de fosfato de célcio (CaP) na solugdo. Barrere e colabs. concluiram que o uso
de gas acidifero em solugéo de fluido corpdreo simulado altamente concentrado permite a
formagao de camada de fosfato de calcio em liga Ti-6Al-4V em tempo inferior a 24 horas.
Esse método biomimético impede o tratamento da superficie do titanio. A cinética da
deposicado da camada é influenciada pela intensidade ibnica da solucao e, por isso controla
a liberagao de gas carbdnico e perfil do pH. Portanto, a intensidade i6nica e a precipitacéo
lenta de fosfato de calcio na solucdo SBFx5 favorece a nucleacdo de fosfato de calcio
(CaP) na liga Ti-6Al-4V. Além disso, a presenga de acido carbdnico (HCO;) reduz o
tamanho do cristal de apatita da camada, permitindo um melhor ataque ao substrato Ti-
6Al-4V. ApoOs experimentos, dois importantes parametros podem ser realgados no
processo de formagédo do CaP biomimético das solugdes SBFx5. Primeiro, a precipitacao
na solugdo deve ser demorada para favorecer a nucleagdo heterogénea no Ti-6Al-4V.
Segundo, particulas de fosfato de calcio (CaP) depositadas no substrato devem ter

tamanho nanométrico para permanecer fisicamente aderida a liga Ti-6Al-4V.
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3. Métodos mecdnicos

Entre os métodos mecénicos de modificacdo das superficies estdo a usinagem,
moagem, polimento, moldagem, ou a remocao de materiais superficiais. O objetivo da
modificagdo mecénica € o de obter topografias e rugosidade superficial (tabela 4)
especificas, remover contaminacdo da superficie e melhorar a aderéncia 2°*°.

A usinagem dos implantes provoca uma aspereza superficial, diferente da
superficie lisa ou polida e é determinante na formacgao da superficie ndo tratada, porém a
maioria dos implantes de titdnio tem sua superficie posteriormente tratada por diferentes
métodos, a fim de torna-la bioativa™.

4. Métodos fisicos

Durante alguns processos de modificacdo da superficie, tais como deposicao fisica
a vapor e a aspersao térmica, ndo ocorrem reagdes quimicas. Neste caso, a formacao da
camada de superficie modificada, filmes ou revestimentos em titdnio e suas ligas séo
atribuidos principalmente a energia térmica, cinética e elétrica (escada)

No processo de deposicao fisica a vapor (PVD) ocorre o crescimento do filme pela
reagao entre um substrato e uma superficie de vapor adjacente, que fornece o material de
revestimento na forma de atomos, moléculas ou ions, gerados a partir de um alvo. Este
processo se caracteriza pela alta densidade do revestimento, forte adesdo ao substrato,
formagao de uma camada com multiplos componentes, e pode ser feito com resisténcia de
aquecimento, feixe de elétrons, laser ou descarga elétrica no vacuo. Na deposicao fisica a
vapor, estdo incluidos os processos de evaporagdo, desintegragcdo do catodo e
eletrodeposicao®.

A aspersao térmica (AT) consiste na deposicdo de camadas metalicas ou nao
metalicas, sobre uma superficie previamente preparada. Esses materiais de revestimento
sdo fundidos em uma fonte de calor gerada pela combustao de gases, arco elétrico ou

plasma e revestidos com o substrato em alta velocidade.
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5. Métodos quimicos

Sao considerados métodos quimicos as modificagcdes bioquimicas, deposi¢cao sol-
gel (SG), deposicao de vapor quimico (CVD) e os tratamentos quimicos e eletroquimicos
(oxidagao anddica).

A deposicado de vapor quimico € um processo que envolve reagdes quimicas entre
as substancias quimicas na fase gasosa e a superficie da amostra resultando na
deposicdo de um composto nao volatil sobre o substrato. Por outro lado, no processo sol-
gel, reagdes quimicas nao ocorrem na interface entre a superficie da amostra e da solugcao
ou gel, mas sim na solugao®.

Durante os tratamentos quimicos, eletroquimicos e modificagées bioquimicas, na
interface entre o titdnio e uma solugdo, ocorrem reacdes quimicas, eletroquimicas e
quimicas, respectivamente. Os tratamentos quimicos podem ser a base de perdxido de
hidrogénio, tratamentos acidos ou alcalinos.

Peréxido de hidrogénio (H,O,) é um importante componente oxidante por curar
lesGes no corpo. Assim € importante investigar a interagéo entre implante e H,O,. No caso
de titanio, é muito interessante a supdes-se que alguns radicais de hidroxila (os agentes
potentes para deterioragéo celular) se formam da interagao com H,0O..

Superficies de titdnio tém mostrado reagir com H,O, produzindo gel de perdxido de
hidrogénio. A interacgéao titanio / H,O, funciona como pré-tratamento para precipitagao de
apatita e resulta na formagado de uma camada amorfa de gel de titania na superficie do
titdnio, a qual pode melhorar a bioatividade de implante de titanio, induzindo a formacao de
apatita quando imersa em fluido corpéreo simulado (SBF)®.

Segundo Wang e colabs.*” a espessura da camada de gel de titania depende da
duracao do tratamento quimico. Um tempo reduzido de tratamentos quimicos rende uma
fina camada de gel com maior porosidade, porém camadas espessas permitem a
deposicdo de uma maior quantidade de apatita, apds imersao em SBF por periodo de 1

dia.
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Apods a imersao durante 2 dias, as superficies das amostras sdo cobertas quase

Tabela 4 - Métodos de tratamentos superficiais em implantes de titanio e suas ligas (Adaptado de LIU e colabs.?")

Tratamentos superficiais

Camadas modificadas

Objetivo

Métodos Mecéanicos
Usinagem
Moagem
Polimento
Moldagem

Superficies asperas ou lisas
formadas por processos de
subtragéo

Obter topografias/rugosidade
superficial especificas; remover
contaminagéo da superficie; melhorar
a aderéncia

Métodos Fisicos
Aspersao térmica
Spray de chama
Plasma Spray
HVOF

Deposicao fisica a vapor (PVD)
Evaporagao
Revestimento idnico
Sputtering

Beam-line ion

Implantagao

Tratamento por descarga de
plasma

Recobrimentos com filmes de HA,
Al,O3 ZrO; e TiO, como feitos em
titanio
(~ 30 um a 200 pm).
Filmes finos (= 1um).

TiN, TiC e TiCN, diamante e carbono
diamante

~ 10 um de camada superficial
modificada ou ~ 1 um de filme fino

~1 nm a 100 nm de camada
superficial modificada

Melhora resisténcia a corroséo, ao
desgaste e propriedades bioldgicas

Resisténcia a corrosao, ao desgaste e
biocompatibilidade sanguinea

Modificagdo da composigao
superficial melhora resisténcia a
corrosao, e ao desgaste.

Limpa e esteriliza superficies.
Remove camada de 6xido

Métodos Quimicos
Tratamento quimico
Tratamento acido

Tratamento alcalino

Tratamento com perdxido
De hidrogénio

Sol-gel

Oxidagao anédica

Deposicao quimica a vapor (CVD)

Modificagoes bioquimicas

Camada superficial de éxido
(<10 nm)

Gel de titanato de sédio
(=5 um)

Camada de 6xido (~ 5 nm).
Internamente densa
Externamente porosa

Filmes fino (~ 10 um). Fosfato de
calcio, silica ou TiO,

Camada de 10um a 40nm.
Incorporagédo e deposigéo de ions
elétricos

Filmes finos (~ 1um).
TiN, TiC e TiCN, diamante e carbono
diamante

Modificag&o fotoquimica, resisténcia
a proteinas e auto-
Montagem de monocamadas

Remogéo de camadas 6xidas

Melhora da biocompatibilidade,
bioatividade e condutividade 6ssea.

Melhora da biocompatibilidade,
bioatividade e condutividade
Ossea.

Melhora da biocompatibilidade,
bioatividade e condutividade
Ossea.

Produz topografias especificas;
melhora a resisténcia a corroséo.

Resisténcia a corroséo, ao desgaste e
biocompatibilidade sanglinea.

Indugéo de resposta celular
especifica imobilizando peptideos,
proteinas e fatores de crescimento.

completamente com apatita, independente das densidades das camadas de gel

titanio®’.
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O tratamento acido tem como objetivo a remocdo de oOxidos e obtencao de
acabamentos superficiais limpos e uniformes. Quando comparados em sua eficacia na
descontaminacgao, Na,S,0g,H ,SO, e HCI, responde pela facilidade na dissolugédo dos sais
de titanio, sem fragilizacao da superficie. Condicbes acidas geralmente levam a uma fina
camada de TiO, (<10 nm), no entanto residuos provenientes de solu¢cbes de decapagem
sao frequentemente observados. Também é sabido que alguns tratamentos podem levar a
incorporagao de hidrogénio na regido abaixo da superficie de 6xido**“°.

Além disso, o tratamento acido foi usado diversas vezes para combinar outros
métodos de tratamento para melhorar as propriedades de titanio e suas ligas. Wen e
colabs.*® mostraram que a bioatividade da liga Ti pode ser melhorada empregando-se duas
etapas de tratamentos quimicos, com HCI e H,SO,, respectivamente, seguido de imersao
em uma solugao alcalina.

Diniz e colabs.'® demonstraram a importancia do tratamento superficial com HF a
4% e H,0O, a 8% em placas de titanio, apds o processo de jateamento com alumina (Al,O3)
para a homogeneizagao da superficie. Estas solugdes retiraram os residuos de alumina

fixadas na superficie do substrato e possibilitaram a suavizagdo da topografia.

6. Tratamento alcalino

Os tratamentos alcalinos e térmicos foram empregados pela primeira vez por Kim e
colabs.?" para melhorar a bioatividade de biomateriais metalicos. Ao submeterem titanio
CP a uma solugao de NaOH (5M) a 60°C, durante 24 horas, seguido de um tratamento
térmico a 600°C por 1 hora, os autores observaram a formagao de uma camada de titanato
de sodio microporosa . Quando implantados in vivo, essa camada de titanato de sddio
estimula a formagao de uma camada de apatita biologicamente ativa, capaz de se ligar ao
0SS0.

Nessa técnica, inicialmente as amostras sdo imersas em solucédo de hidroxido de
soédio (NaOH) a 5 ou 10 M por 24 horas, seguido de lavagem em agua destilada e limpeza

em ultra-som por 5 minutos e depois secas em estufa a 40° C por 24 horas. Finalmente as
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amostras sdo aquecidas entre 600 - 800°C por 1 hora, a uma pressdo de 10*a 10 Torr,
devido a forte tendéncia de oxidacdo do titanio'*?"*"?®, Apoés os tratamentos, verifica-se a
formacdo de uma estrutura porosa de titanato de sédio sobre a superficie do titanio
conforme observado por Nishiguchi e colabs.*.

Segundo Lee e colabs.?’ as reacdes quimicas envolvidas no método alcalino
podem ser expressas da seguinte forma:
a) Durante o tratamento alcalino, a camada de TiO, parcialmente dissolve na solugao
alcalina por causa dos ataques de grupos hidroxila.

NaOH + TiO, — HTiOs + Na*
b) Esta reacdo ocorre simultaneamente com a hidratagao do titanio.

Ti + 30H — Ti (OH)3™ + 4e

Ti (OH);" + & — TiO,, HO + % Hy 1

Ti (OH);" + OH — Ti (OH),
c) Um ataque a hidroxila do TiO, ainda mais hidratado produz hidratos carregados
negativamente sobre as superficies do substrato da seguinte forma:

TiO,. nH,O + OH — HTiO3 . nH,O
d) Estas amostras carregadas negativamente incorporam ions Na® e produzem uma
camada de hidrogel de titanato de sodio. Durante o tratamento térmico, a camada de
hidrogel é desidratada e densificada para formar uma camada estavel titanato de sodio
HTiO; . nH,O + Na* — NaTiO; . nH,O0+ %% H,1

7. Tratamento biomimético

De acordo com Muller e Muller®® na década de noventa, Abe e colabs.
desenvolveram procedimento que permitia recobrir praticamente qualquer substrato com
uma camada uniforme de apatita bioldgica. Inicialmente esse procedimento foi empregado
sobre Ti, ligas de Ti (Ti - 6Al - 4V) e ago inoxidavel SUS 316. Essa técnica consiste em
colocar o substrato a ser recoberto em uma solucao sintética (SBF) de composicao idnica

semelhante a do plasma sangiineo. Junto ao substrato coloca-se uma placa de vidro
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bioativo distante cerca de 0,5 mm do substrato. Apds 7 dias de imersao a 36,5°C forma-se
uma camada continua e homogénea de 1 pm de espessura composta por cristalitos de
hidroxiapatita biolégica muito finos e de aparéncia fibrosa e alongada. Por meio de uma
nova imersao, por mais 7 dias, em uma solucdo 1,5 vezes mais concentrada do que a
primeira obteve-se um aumento na espessura da camada de até 15 pm*2.

Apoés a imersao em SBF verifica-se que a superficie do titanato de sodio é carregada
negativamente e, consequentemente, combina seletivamente com os ions ca* carregados
positivamente no fluido, formando assim titanato de céalcio®?.

Como os ions calcio se acumulam na superficie, esta se torna carregada
positivamente e como resultado, esses ions combinam-se com os ions fosfatos carregados
negativamente, formando assim fosfato de calcio amorfo.

O fosfato de calcio se transforma espontaneamente em apatita, pois é a fase mais
estavel no corpo humano*. Os fosfatos tém sido identificados como as principais fases
que se precipitam durante os testes de bioatividade realizados in vitro™. Muitas fases
quimicas do fosfato de calcio estao presentes nos tecidos humanos, como nos dentes e
0ssos, 0 que justifica o uso de alguns fosfatos de calcio como biomateriais. A parte
inorgénica do tecido dsseo consiste em uma fase amorfa e uma fase cristalina, a primeira
sendo fosfato tricalcio enquanto que a ultima é hidroxiapatita. A fase amorfa predomina em
0ss0s novos e é parcialmente transformada em fase cristalina com a idade®.

A Hidroxiapatita (Cao(PQO4)s(OH),) € um fosfato de calcio hidratado, que compde
cerca de 95% da fase mineral dos ossos e dentes humanos. Sua similaridade quimica com
a fase mineral dos tecidos ésseos a torna um dos materiais biocompativeis mais
conhecidos, pois favorecem o crescimento 6sseo para os locais em que ela se encontra
(osteoconducgao) e possibilitam ligagdes quimicas entre ela e o tecido ésseo (bioatividade)
com a consequente proliferacdo de osteoblastos. Sua superficie permite ainda a interacao
de ligac¢des do tipo dipolo, possibilitando a adsorgdo de moléculas de agua, proteinas e

colagenos, o que induz a regeneracéo tecidual®.
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O titdnio é coberto com uma camada passiva de 6xido de titanio, quimicamente
duravel. Quando imerso em uma solugdo aquosa alcalina reage de modo a incorporar ions
Na* formando camada de titanato de sodio hidrogel. Quando essa camada € exposta ao
SBF, o revestimento de titdnio formado por tratamento quimico libera ions sodio (Na*) da
camada de titanato de sodio em troca de ions H;O" do fluido , 0 que aumenta o pH da
solucdo e favorece o processo de nucleacdo de alguns fosfatos. Os grupos Ti-OH
carregados negativamente reagem com ions Ca®* do fluido, formando titanato de calcio
amorfo, que por sua vez reagirao com os ions fosforo , dando origem a camada de
apatita®.

Assim, conclui-se que o tratamento alcalino com hidréxido de sodio (NaOH) resulta
em filme poroso aderente ao substrato, enquanto a imersdo em SBF resulta em uma
camada de fosfato de calcio (apatita) Cas, (PO4)s (OH),). Esse tipo de tratamento pode ser
realizado em outros tipos de metais, como por exemplo, niébio, conforme verificado por
Godley e colabs." .

Esta técnica tem sido proposta por apresentar algumas vantagens em relagao as
demais®'® : a)pode ser realizada em condicdes fisioldgicas; b)a temperatura utilizada fica
em torno de 37°C, o que possibilita revestir materiais sensiveis a temperatura como os
polimeros; c)apresenta baixo custo; d)pode ser utilizada para revestir materiais que
apresentem geometria complexa; e) os revestimentos apresentam boa uniformidade e
adesdo, devido a existéncia de ligagdo quimica que €& responsavel pela unido do
revestimento ao substrato; f) existe a possibilidade de incorporar moléculas organicas,
como proteinas, na estrutura dos cristais.

Li e colabs.®® estudaram o revestimento da superficie do titanio modificado
quimicamente com hidroxido de sddio (NaOH) a 5 M por 72 horas a 80°C, e imersao em
SBF por 28 dias, obtendo revestimentos de fosfatos de calcio com espessura na faixa de
30-40 um. Ja Chen e colabs.® analisaram a formacdo de apatita sobre a superficie de

tithnio comercialmente puro (TiCP) tratado com solucao de hidréxido de sédio(NaOH) a 5
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M por 48 horas a 80°C, seguido por lavagem em agua deionizada, e imersdo das amostras
em fluido corporal simulado (SBF) de acordo com Kokubo e colabs.?® por 14 e 28 dias.

Verificaram que nas amostras imersas em SBF por 14 dias ocorreu a formacao de
particulas esféricas de apatita de 5-10 um, e as amostras imersas em SBF por 28 dias
foram recobertas por particulas esféricas de apatita de 10-20 um.

Quando o método biomimético é utilizado para revestir implantes metalicos, um dos
pontos criticos é a questdo do tempo, que é considerado relativamente grande para
recobrir todo o substrato. Em funcio dessa problematica, varios trabalhos tém sugerido
alguns tratamentos com o objetivo de diminuir o tempo de formacao da apatita, como por
exemplo, imergir os substratos em solugdes cujas concentragdes sdo maiores que as dos
fluidos corpéreos, ou apenas de algumas espécies®.

Na Figura 1 observa-se o esquema da formacdo da apatita sobre a superficie do
titanio. Habibovic e colabs.' avaliaram o uso de trés tipos de solucdes de SBF: solugdo
SBF convencional, solugao preparada com uma concentragdo 5x superior e solugdo com
teores de magnésio (Mg?*) e acido carbdnico(HCO;) reduzidos e sem potassio (K') e
sulfatos(SO,)*. Os autores concluiram que para o crescimento de camada uniforme de
apatita é necessario pré-tratamento térmico antes da imersdao em SBF e que as amostras
imersas em solugdo com concentracao cinco vezes superior a solugdo convencional foram
as que apresentaram maior crescimento de fosfato de calcio.

Na Tabela 5 destacam-se as principais fases de fosfatos de calcio que se
precipitam durante os testes de bioatividade realizados in vitro, com algumas
caracteristicas importantes. A razao calcio / fosforo (Ca /P) € um parametro importante,
pois através desta € possivel determinar a fase de fosfato presente e a sua solubilidade. O
tipo de fase de fosfato formado vai depender das condicbes do meio, tais como:
temperatura, pH, concentragado de ions e razdo molar Ca/P. Solubilidade alta, requer razao

Cal/P inferior a 1,0 enquanto razao préxima de 1,67 significa solubilidade baixa'®.
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Barrere e colabs.® estudaram véarias composi¢ées de solucdes corpérea simulada
com o proposito de avaliar a influéncia dos ions HCO3 e NaCl” (Tabela 6), no processo de
mineralizacao dos fosfatos de calcio e observaram que a camada de apatita formada sobre
a superficie do Ti-6Al-4V variou de acordo com a solugao utilizada. Para as solu¢gdes SBF
5x, SBF 5x (HCOj3; x 0), SBF 5x (HCOj3; x 3) e SBF 5x (NaCl" x 3), o revestimento com
fosfato de calcio (CaP) ocorreu em simultdneo com a precipitagdo. A camada de fosfato de
célcio apresentou-se densa e com cristais alongados®.

Tal como os precipitados, a deposicdo do revestimento foi dependente da
composicao da solucdo saturada. Ja para a solugao SBF 5x (NaCl x 0), devido a baixa
forga ibnica, o revestimento com fosfato de célcio (CaP) no substrato Ti-6Al-4V ocorreu no
prazo maximo de precipitacdo da solucdo. Este inicio subito de precipitacdo diminuiu
acentuadamente a saturacao da solugdo, e menos espécies ibnicas ficaram disponiveis na
solucao para a nucleagao fosfato de calcio (CaP) sobre Ti-6Al-4V. A camada de fosfato de
calcio apresentou constituida por cristais menores, e o substrato nao foi totalmente
revestido. Além das solugdes cujas concentragbes sao maiores que as dos fluidos
corporeos, muitos pesquisadores tém estudado o emprego do tratamento alcalino
simultaneo ao tratamento térmico para melhorar o crescimento da apatita.

Lee e colabs.”” analisaram amostras da liga Ti-6Al-4V tratadas em hidréxido de
sédio (NaOH) a 5M por 24 horas, seguido por tratamento térmico a 600°C e 800°C por 1
hora e imersdao em SBF. Os autores verificaram que em ambas as superficies ocorreu a
formagdo de camada porosa de titanato de sddio, porém apds os tratamentos térmicos
diferengas significativas foram encontradas. O aquecimento a 600°C proporcionou a
formacgao de filme de titanato de sddio cristalino, o que favoreceu o crescimento de apatita,
enquanto o aquecimento a 800°C permitiu crescimento bem menor de apatita.

Wei e colabs.*® (2002) estudaram diversos parametros de tratamento alcalino com
posterior tratamento térmico e imersdao em solugdo SBF, na tentativa de agilizar a

formacéao de apatita na liga Ti-6Al-4V.
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Figura 1 - Representacédo esquemética da formacao da apatita sobre a superﬂme de titanio tratada com
hidréxido de sddio imersa em SBF (adaptado de KOKUBO? )
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Tabela 5 — Caracteristicas das principais fases de fosfatos de calcio (Dorozhkin e Epple’™)

Nome
Hidroxiapatita
(HA)

Hidroxiapatita deficiente em Calcio
(CDHA)

Fosfato de Calcio Amorfo
(ACP)

a-Fosfato Tricalcio
(o-TCP)

B-Fosfato Tricalcio
(B-TCP)

Fosfato Octacalcio
(OCP)

Hidrogenofosfato de Calcio Dihidratado
(DCPD)

Hidrogenofosfato de Calcio Anidro
(DCPA)

Férmula

Caio (PO4)s (OH)2

Ca1o.x (H PO4)X(PO4)5.X (OH

(0<x<1)

Cax (PO4)y. nH20

o - Ca3(PO4)2

[3 - Ca3(PO4)2

Cag Hz (PO4)5 .5H20

CaHPO4.2H,0

CaHPO4

Razao Solubilidade a
molar 37°C
Cal/P -log (Kps)
1,67 117,2
)2-x 1,56-1,67 85,1
1,2-22 -
1,5 25,5
1,5 29,5
1,33 95,9
1,0 6,63
1,0 7,02

Tabela 6 - Composi¢ao de solugbes corpérea simulada®

Solugdes Variagao dos ions HCO; e NaCl

SBF 5x

SBF 5x (HCO5 x 0)

Isento de HCO4”

SBF 5x (HCO5 x 3)

Concentracédo de HCO3 3x

SBF 5x (NaCl x 0)

Isento de NaCl

SBF 5x (NaCl x 3)

Concentracédo de NaCl™ 3x

As amostras foram tratadas em solugbes de hidroxido de sodio (NaOH) em

concentracao 3, 5, 10 e 15M e em temperaturas de 60 ou 80°C; por 1, 3 ou 7 dias.

Verificou-se que o melhor tratamento para a liga Ti-6Al-4V ocorreu em solugao de NaOH

5M a 80°C por 3 dias. As amostras tratadas nestas condi¢gdes foram posteriormente
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submetidas a tratamento térmico a 500, 600 e 700°C por 1 hora, a fim de consolidar a
camada de hidrogel de titanato de sédio e melhorar sua adeséo ao substrato. O tratamento
térmico realizado a 600°C por 1 hora resultou na melhor adesao e melhor taxa de
formacéao de apatita. Apdés a imersdo em SBF, a formacao de apatita sobre a liga Ti-6Al-4V
ocorreu em apenas 3 dias, periodo bem mais curto que os 7 dias relatado por Kim e
colabs.?".

Uchida e colabs.*® demonstraram que a habilidade de formagdo de apatita em
titanato € dependente da estrutura cristalina do titanato. Gel de titanato com estrutura
amorfa nado induz a formacdo de apatita em sua superficie apés imersdao em SBF,
enquanto geéis com estrutura cristalina (rutilo ou anatasio) induzem a formagao de apatita
em sua superficie. Além disso, deposicdo de apatita € mais pronunciada em gel de
anatasio que em gel de rutilo.

Este processo permite obter uma camada de fosfato de calcio na superficie
dos implantes de ligas de titdnio, aumentando a osseocondutividade, e beneficiando a
osseointegracdo?.

O método biomimético tem quatro vantagens principais:

e processamento em baixas temperaturas;

o formacao de cristais de hidroxiapatita bem semelhantes ao tecido 6sseo;

e deposicao em implantes com qualquer geometria;

e alta bioatividade e boa reabsorgao para sua substituicdo (KOKUBO e colabs.,1998).

Este método tem sido empregado em implantes de titdnio comercialmente puro (Ti
CP), tantalo comercialmente puro (Ta CP) e em algumas ligas como: Ti-7,5Mo, Ti-6Al-4V,
Ti-13Zr-13Nb.

8. Respostas tissulares ao implante de biomateriais

Os biomateriais utilizados induzem diferentes respostas do tecido em funcao do

desenvolvimento do tipo de interface implante/osso, podem ser classificados como:
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° biotolerantes ou bioinertes: sao definidos como aqueles que nao sao
necessariamente rejeitados quando implantados no tecido vivo, mas s&o envolvidos por
uma capsula fibrosa que o isolam do meio biolégico Sdo materiais bem tolerados pelo
organismo , pois sdo menos suscetiveis a causar uma reagao biolégica adversa devido a
sua estabilidade quimica em comparacdo com outros materiais. A espessura dessa
capsula fibrosa depende de muitos fatores existente na interface , condi¢gdes do implante e
o tecido®®.

° bioativos: permitem o intimo contato com o osso, conduzindo a osteogénese
, a formacgédo de novo osso e a troca de ions com o tecido 6sseo. Favorecem a ligagéao
quimica entre implante/osso (osseointegracdo), sem a presenca da capsula fibrosa.
Quando um material bioativo € implantado no corpo, uma série de reagdes bioquimicas e
biofisicas ocorrem na interface implante/tecido. Podem ainda ser classificados como
osteoindutores, que promovem uma resposta intracelular e extracelular na interface, e os
osteocondutores , que promovem uma superficie biocompativel , favorecendo o
desenvolvimneto das células 6sseas™.

. bioabsorviveis: degradam-se gradualmente ao longo de um periodo de
tempo e sao substituidos pelo tecido natural do hospedeiro. Esses materiais sao
fagocitados pelo organismo apés certo periodo em contato com o tecido. Possuem papel
importante em aplicagdes clinicas, pois sdo desnecessarias novas intervengdes cirurgicas
para a retirada do material®.

Um biomaterial sintético ideal como substituto 6sseo, além de provocar reagao
fibrosa minima ,deve ser bioativo ,capaz de levar a neoformacgao 6ssea e trocar ions com o
tecido 6sseo. Ademais, mecanicamente, deve apresentar resisténcia similar ao tecido
6sseo que esta sendo substituido. Deve também possuir caracteristicas de superficie
favoraveis para o depdsito de tecido d6sseo em um processo denominado

osseocondutividade®.
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A interacdo entre o tecido e a superficie do implante € um processo dinamico.
Agua, moléculas livres e ions dissolvidos circundam a superficie do implante durante os
segundos iniciais apds a implantacio. O processo de cicatrizagao inicia-se com a mudanca
na composicao do fluido e adsor¢cao de camada de biomoléculas, conforme esquematizado
na Figura 1. Em seguida, as células alcangam a superficie e a camada formada ira impor a
maneira como as células respondem. Com o tempo, os tipos de células formadas e sua
atividade na superficie mudam, resultando em uma integracado do tecido ou formagao de
uma capsula fibrosa.

A osseointegracao refere-se ao contato direto entre o osso e o implante sem a
intervencdo de tecido mole, sendo a superficie do biomaterial diretamente responsavel
pela sua formacao. A osseointegracdo pode portanto ser definida como uma ancoragem
direta do osso a superficie do implante sob a agdo de cargas funcionais, sem a formagao
de camada fibrosa®. Apds a colocacdo de um implante dentario diversas reacdes
bioldgicas podem ocorrer em varios estagios'®:

1. formacdo de osteoblastos sobre a superficie do implante, com posterior
diferenciagao, levando a osseointegragao;

2. resposta inflamatéria culminando na rejeicao ao implante;

3. micromovimentacao do implante levando a formagao de tecido fibroso ao invés de
interface 6ssea, impedindo a osseointegracao.

O processo que ocorrera dependera das propriedades da superficie tais como
superficie quimica, topografia, rugosidade de superficie e principalmente a energia de
superficie. A dependéncia das interagdes celulares sobre a energia de superficie é ditada
pelas varias propriedades de superficie (Figura 2). Entretanto, a influéncia da energia de
superficie sobre a diferenciagdo celular, produ¢do da matriz celular e calcificagdo ainda
ndo esta totalmente esclarecida®. Em processos como Plasma spray e deposicéo fisica de

vapor (Physical Vapor Deposition — PVD) a formagao do revestimento
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nao ocorre a partir de reagdes quimicas e sim a partir de processos fisicos envolvendo

energia térmica, cinética e elétrica.

ADSORCAO DA
MOLECULA DE

COMPOSICAO

DA ADSORCAO

SUPERFICIE

DA PROTEINA

ENERGIA

RUGOSIDADE

SUPERFICIAL

SUPERFICIAL
ADESAO

CELULAR

TOPOGRAFIADA
SUPERFICIE

PROLIFERACAO

CELULAR

Figura 2 — Reacgdes dependentes da energia de superficie do implante (adaptado Geetha e colabs., 2009)

Nos processos com aspersdo térmica os materiais sdo termicamente fundidos e
aspergidos na forma de gotas, com elevada velocidade, sobre o substrato (energia
cinética). A deposicgao fisica de vapor produz o crescimento de um filme a partir da reacao
da superficie do substrato com o vapor adjacente, que fornece o material para o
revestimento na forma de atomos, ions ou moléculas gerados por um alvo. A implantagéo
ibnica e a descarga por plasma também sao considerados processos de modificagao fisica
de superficie*' 2.

As modificagbes quimicas sdo empregadas para garantir aos implantes

caracteristicas tais como: limpeza e assepsia para o seu uso em cirurgias, eliminacao de

impurezas do processo de fabricagdo, rugosidade adequada da superficie visando o
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aumento de biocompatibilidade, obtencdo de uma camada homogénea regular de 6xido de
espessura variavel sobre a sua superficie. Dentre os processos quimicos podemos citar:
tratamento quimico, tratamento eletroquimico (oxidacdo anddica), deposicao por vapor

quimico, processo biomimético, deposicado sol- gel e deposicdo por eletroforese®’.
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O propdsito deste trabalho foi estudar, por meio de analise morfoldgica em ratos, a

influéncia do tratamento de superficie na osseointegracao de implantes do sistema titanio.
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1. Processamento da liga

Foram fundidos lingotes a partir dos elementos puros, de acordo com a sequUéncia

preconizada por Alves (1998):
¢ limpeza dos materiais;
e pesagem;
e fusdo.

A limpeza foi realizada empregando-se a decapagem quimica, a partir de solugao
preparada com reagentes de grau analitico (P.A. Merck) composta por 50ml de acido
sulfurico (H,SO,4), 20ml de acido fluoridrico (HF), 20ml de acido nitrico (HNO3) e 10ml de
agua destilada. A pesagem na composi¢ao escolhida para estudo (Ti) foi entdo realizada
em balanga analitica e a fusdo dos elementos em forno a arco voltaico com atmosfera
controlada e cadinho de cobre refrigerado (Figura3).

2. Tratamento térmico da liga

Apods a fusao, os lingotes foram encapsulados a vacuo, em tubo de quartzo, para
tratamento térmico. Esse tratamento foi realizado em forno tubular (EEL-USP), com
aquecimento a 1100 °C por 24 horas, seguido de resfriamento rapido em agua gelada
(Figura 4).

Posteriormente ao tratamento térmico foi realizado o forjamento a frio dos lingotes
de tal forma que barras com 5 mm de didmetro fossem obtidos. O forjamento foi realizado
em uma forja do tipo swaging (forjamento rotativo), FENN, utilizando matrizes 6F (22 até
3/82) e 3F (1/2% até 1/82), com poténcia de aproximadamente 30 CV (HP) e velocidade de
1700 rpm/ EEL-USP A cada passe ocorreu troca das matrizes (martelos), causando
redugao da ordem de 20% no didmetro das amostras (diametro final de 5mm) (Figuras 5 e

6).
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Figura 3 - Forno a arco voltaico

empregado no preparo das ligas

Figura 4 - Forno tubular
empregado para
homogeneizagéo das ligas.
Detalhe do lingote

encapsulado a vacuo

Figura 5 - Equipamento
para forjamento a frio
FENN. Detalhe dos
martelos.

Apds o forjamento a frio foram obtidas barras com 13 mm de comprimento e 5mm de

didametro.
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Figura 6- Detalhe do tarugo
preso a castanha do torno
antes da usinagem

3. _Usinagem dos implantes
Barras de titanio (IV) foram usinadas a fim de se confeccionar 20 implantes rosqueaveisl

com 2.1 mm de didmetro por 2.8 mm de altura (Figura 7).

Figura 7- Implante
usinado

2.8 mm

1mm

4. Tratamento Biomimético - NaOH + Heat treatment (H7T) + Simulated Body Fluid (SBF)
Dez implantes foram imersos em solu¢do aquosa de NaOH a 0,5M, em banho
termostatizado (TE 184, Tecnal) a 60°C, por 24 horas conforme metodologia adotada por
Miyazaki e colabs.**(Figura 8). Apds esse periodo foram lavados abundantemente em
agua destilada e secos em estufa (Quimis) a 40°C por 24 horas (FEG/UNESP)
Em seguida os implantes foram levados ao forno EDG (Figura 9) com aquecimento

por resisténcia elétrica, a 300°C por 24 horas, com taxa de aquecimento de 5°C/min
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(FEG/UNESP). O resfriamento das amostras foi realizado dentro do forno até a

temperatura ambiente.

S e = |

Figura 8 - Banho termostatizado (TE
184, Tecnal)

Figura 9 — Forno EDG

5. Implantacdo - procedimento cirurgico

O experimento utilizou vinte ratos machos com peso entre duzentos e cinqlienta e
trezentos gramas, da espécie Raftus norvegicus, ordem Rodentia, linhagem Wistar,
distribuidos aleatoriamente em quatro grupos, com dez animais cada. Os grupos foram
nomeados da seguinte forma: Grupo | (Ti) e Grupo Il (Ti tratado). Considerou-se tratado o

grupo em que os implantes foram submetidos ao tratamento alcalino.

Durante todo o experimento, os animais permaneceram alojados em gaiolas
plasticas padronizadas (39x32x16cm) com forracao de cepilho (estéril) e mantidos em
temperatura controlada de aproximadamente 21 graus centigrados, com ciclo de luz claro-
escuro de 12 horas (luz de 6:00 as 18:00 horas), tendo agua e racao "ad libitum". Todos os
experimentos foram realizados entre 07:30 e 09:30 horas, com objetivo de minimizar as
influéncias circadianas. Os procedimentos de manipulagcao, alimentagado e limpeza foram
realizados seguindo rotina habitual. O procedimento cirurgico foi realizado sob anestesia
geral com Cloridrato de Xilazina e Cloridrato de Ketamina na dose de 40-80 mg/kg
Ketamina para 5-10 mg/kg de Xilazina, via intraperitoneal. Apdés a indugao anestésica a

tibia direita foi tricotomizada em sua porgédo ventral, higienizada com gaze e solugéo
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fisioldégica a 0,9 % e a antissepsia da regiado foi realizada com Clorexidine 0,12 %. O animal
foi posicionado em decubito dorsal e o local de elei¢cao para a incisao foi estabelecido pela
por¢cao mais volumosa do tecido ésseo, por meio de palpagao, sendo realizada com cabo
de bisturi n° 3, montado com lamina n° 15. Para o descolamento, utilizou-se, além da pinga
de Adson com dente, os descoladores de Freer e de Molt. Esses mesmos instrumentos,
juntamente com pinga anatémica auxiliaram no afastamento do retalho e estabilizacao da
tibia. A secagem do campo operatério foi realizada com gaze estéril. O preparo do local
para a insercdo do implante foi realizado com broca (2.0 mm de didmetro) em baixa
rotacdo, montada em contra-angulo redutor (16:1) e, ligado ao motor elétrico (velocidade
de 1200 rpm e um torque de 35 N/cm). A perfuragado da tibia foi realizada em apenas um
estagio (broca unica) e delimitada por lima endodéntica, previamente calibrada, com o seu
cursor em 2,8 mm. A refrigeragéo foi realizada através de irrigacdo copiosa com solugao
fisiologica a 0,9 %. O implante, apds ser removido do grau cirurgico estéril por meio de
pinga de titanio, foi levado ao local da sua inser¢do e a chave foi posicionada no seu
interior no local respectivo ao parafuso do pilar protético em implantes convencionais
utilizados em humanos. O ato operatério foi finalizado com o fechamento primario dos
tecidos, por meio de suturas simples, com fio nylon 4-0, montado em agulha atraumatica,
semicircular, de 1,5 cm de comprimento, seccdo triangular, por planos e com auxilio de
pinca Adson com dente (Figuras 8-10). Para facilitar a localizagdo do implante uma

tatuagem com azul de metileno foi realizada.

Figura 10- Detalhe do
implante
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Figura 11 - Acesso Cirurgico

Figura 12 — Sutura

6. Preparo dos espécimes para andlise histologica

Decorridos 60 dias os animais foram eutanasiados em camara saturada com halotano. A
tibia direita de cada animal foi cuidadosamente removida. Os segmentos 6sseos contendo
os implantes foram imersos em solugéo de formalina 10%, tamponados com Cacodilato de
Sodio 0,1 M (pH 7,3) por 48 horas e transferidos para solugdo de etanol 70 %, onde
permaneceram imersos por 72 horas. A seguir foram desidratados por concentragdes
graduais de alcoois e imersos em tubo de ensaio contendo o liquido da resina acrilica
ativada quimicamente ( Classico, Artigos Odontlégicos Ltda) , ativado com perdxido de
benzoila no volume de 2%. Os tubos foram vedados a vacuo e armazenados em estufa
controlada a 36°C para polimerizacdo do material. Apds polimerizagao, os tubos foram
quebrados, os blocos obtidos foram debastados com lamina anular utilizando serra de
precisao Microslice 2 (Ultra Tec Manufacturing Inc., Santa Ana, CA, EUA) e lixados com
lixas progressivas (3M) até atingir 40 ym de espessura. Na sequéncia foram colados em
lamina de vidro (Araldite®) e lixados até espessura de 10 um para posterior corados com
vermelho de alizarina e azul de Stevenel . As laminas obtidas foram submetidas a andlise

histologica e histomorfométrica.
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7. Andlise histologica e histomorfométrica

Com o objetivo de avaliar morfologicamente o osso formado adjacente aos implantes, a
percentagem de contato osso/implante foi determinada. Para as mensuragdes, as imagens
foram gravadas digitalmente utilizando microscépio 6tico Leica DMLB (Leica Microsystems,
Nussloch, Alemanha), com objetivas N Plan (X2.5/0.07,X10/0.25, X20/0.40) e HCX PL
Fluotar (X40/0.75), acopladas a camera digital Leica DC 300F. As imagens digitais

adquiridas foram analisadas utilizando o programa Adobe Photoshop (Adobe Systems).
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Grupo _Controle: No Grupo Controle foi possivel observar tecido 6sseo neoformado em contato

com a maior parte do perimetro do implante. A matriz neoformada coloca-se de forma desorganizada
caracterizando a imaturidade do tecido. Sdo observados espacos medulares amplos. Grandes areas de

tecido conjuntivo fibroso organizado ainda podem ser observadas. Stevenel’s Blue /Alizarina Red.

Grupo Tratado- No Grupo Tratado o tecido dsseo maduro entra em contato com a maior parte do

perimetro do implante. A matriz 6ssea coloca-se de forma organizada caracterizando a maturidade do

implante. Sdo observados espagos medulares diminutos. Stevenel’s Blue/Alizarina Red.
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O desenvolvimento de novos materiais capazes de substituir fungdes
desempenhadas pelo corpo humano, devido a traumas ou surgimento de doencas, cresceu
nas ultimas quatro décadas devido ao aumento da expectativa de vida da populagao.
Devido a sua aplicacéo, esses materiais sdo conhecidos como biomateriais, podendo ser
de origem natural ou sintética, utilizados por tempo indeterminado na substituigdo total,
parcial ou ainda na reparacdo de tecidos vivos danificados, para substituir a estrutura
biolégica perdida ou doente, buscando restabelecer a forma e/ou a fungéo. As ligas de

titanio utilizadas na confeccdo de implantes dentarios sdo exemplos de biomateriais®”.

Existem dois tipos de resposta apds o implante de um biomaterial — o primeiro tipo
consiste na formagcdo de tecido fibroso sobre o implante, que o isola do osso
circunvizinho'®**. Esta membrana de tecido fibroso ndo garante uma adequada fixacdo
biomecanica ao osso, podendo afrouxar e/ou soltar durante os esforcos mecanicos. O
segundo tipo de resposta esta relacionado com o contato direto entre o osso e o implante
sem a interposicdo de tecido conjuntivo fibroso, promovendo a osseointegracdo®. A
osseointegracao e a proliferagao das células entre o implante e o osso depende da
morfologia (rugosidade superficial) e composigao do filme de 6xido®**"*°. O éxido de titanio
formado sobre o material € bioativo e atua como uma barreira eletroquimica contra a
dissolugédo iénica, promovendo a aderéncia direta das células ésseas sobre a superficie do

oxido*'.

Ha um grande empenho dos pesquisadores em modificar a superficie dos implantes
dentarios de titanio, visando melhorar a resposta celular'’. Contudo, independente da
topografia da superficie do titanio, sua bioatividade nao é grande o suficiente para induzir o

crescimento de tecido 6sseo em um curto periodo de tempo®. Diversos estudos tém
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demonstrado maior osteocondutividade nos implantes de titdnio que foram submetidos a
tratamentos quimicos e térmicos. No presente trabalho realizou-se tratamento biomimético

alcalino dos implantes de titanio.

Pode-se afirmar que o exame histologico, em nivel de microscopia optica, responde
a mais importante pergunta sobre a estrutura da interface, demonstrando que tipo de

tecido estd em contato com a maior parte do implante.

No presente trabalho, quando comparados os resultados entre grupo controle e
tratado observou-se resultados mais significativos tanto em relacdo a finalizacédo do
processo de osteogénese quanto em quantidade de deposi¢cdo de tecido 6sseo no grupo
tratado. O aspecto da maturidade reflete diretamente na qualidade da cicatrizacdo 6sseo
periimplantar. Essa diferenca pode estar relacionada com o aumento da aceleracdo da
incorporacdo da matriz inorganica caracterizando o processo de mineralizagdo do tecido
0sseo. Observa-se ainda o acréscimo do volume e a melhora na distribuicdo tecidual ao
redor dos implantes no grupo tratado, com consequente otimizagdo da deposi¢cdo da matriz
0ssea na interface tecido 6sseo implante, provavelmente atribuida ao aumento da
atividade osteoblastica e sintese de ATP. Estes dados mostram a acdo benéfica do
tratamento de superficie no processo de osseointegragdo, demonstrando que o tratamento
alcalino tem como produto final a aceleragdo da formagao da matriz éssea e um contato
mais intimo entre o implante e o tecido 6sseo, promovendo uma cicatrizagdo éssea

periimplantar mais acelerada afirmativa esta corroborada por varios estudos®®'%">"".
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Com base na metodologia empregada e a partir dos dados e resultados coletados é
possivel concluir:
» 0O Grupo Tratado quando comparado ao Grupo Controle exibiu maior deposi¢cao
Osseas ao longo da interface implante/tecido 6sseo.
» 0O Grupo Tratado quando comparado ao Grupo Controle exibiu maior maturidade do

tecido 6sseo formado.
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