RESSALVA

Atendendo solicitacao do autor, o
texto completo desta dissertacao
sera disponibilizado somente a
partir de 02/03/2028.



?“ UNESP - Universidade Estadual Paulista
ﬁVV"E “Jualio de Mesquita Filho”

Faculdade de Odontologia de Araraquara

Gabriel Gimenez Pedroso

Caracterizagao da superficie do titanio apés o tratamento com biovidro 45S5
obtido da casca do arroz associado ao Nidbio

Araraquara

2026



-

?‘ UNESP - Universidade Estadual Paulista
ﬁ‘vw’ “Jualio de Mesquita Filho”
Faculdade de Odontologia de Araraquara

Gabriel Gimenez Pedroso

Caracterizagao da superficie do titanio apés o tratamento com biovidro 45S5
obtido da casca do arroz associado ao Nidbio

Dissertacdo apresentada a Universidade
Estadual Paulista (Unesp), Faculdade de
Odontologia de Araraquara para obtencdo do
titulo de Mestre em Odontologia, na Area de
Reabilitacao Oral.

Orientador: Luis Geraldo Vaz
Coorientador: Lucas David Galvani

Araraquara

2026



Pedroso, Gabriel Gimenez
P372c Caracterizacdo da superficie do titénio apds o tratamento com
biovidro 45S5 obtido da casca do arroz associado ao Nidbio / Gabriel
Gimenez Pedroso. -- Araraquara, 2026
112 p. :il., tabs.

Dissertacdo (mestrado) - Universidade Estadual Paulista (UNESP),
Faculdade de Odontologia, Araraquara

Orientador: Luis Geraldo Vaz

Coorientador: Lucas David Galvani

1. Osseointegracdo. 2. Nidbio. 3. Propriedades de superficie. I.
Titulo.

Sistema de geragdo automatica de fichas catal ograficas da Unesp. Dados fornecidos pelo autor(a).



Gabriel Gimenez Pedroso

Caracterizacao da superficie do titanio apos o tratamento com biovidro 45S5
obtido da casca do arroz associado ao Nidbio

Comissao julgadora

Dissertagcao para obtengao do grau de Mestre em Odontologia

Prof. Dr. Luis Geraldo Vaz

Prof(a). Dra. Daniela Leal Zandim Barcelos

Prof. Dr. Roberto Sales e Pessoa

Araraquara, 02 de margo de 2026.



DADOS CURRICULARES

Gabriel Gimenez Pedroso

NASCIMENTO: 08/09/1999 — Sao Carlos — SP

FILIACAO:

2018-2023: Graduagédo em Odontologia (FOAr/UNESP)

2024-atual: Especializagdo em Implantodontia (FAEPO)

2023: Curso de Extensao em Cirurgia Oral Menor (FAEPO)

2023: Curso de Extensdao em Protese Fixa Convencional e sobre Implante
(FOAr/UNESP)



AGRADECIMENTOS

Aos meus pais, meu agradecimento mais profundo e cheio de amor. Nada disso
existiria sem vocés: pelo esfor¢o silencioso, pelas oragdes, por cada conselho, por
nunca soltarem a minha mao e por me ensinarem a seguir em frente mesmo quando
eu duvidava de mim. Vocés sédo a base de tudo o que eu sou e de tudo o que eu
consegui construir até aqui.

A minha irma e ao meu cunhado, obrigado por serem apoio e leveza. A
presenca de vocés, o carinho e a parceria fizeram diferengca de verdade nessa
caminhada, especialmente nos momentos mais puxados.

A minha noiva, meu amor e minha gratiddo. Obrigado por acreditar em mim até
quando eu estava cansado, por ter paciéncia com minhas auséncias, por me acolher
nos dias dificeis e comemorar comigo cada pequena vitéria. Vocé tornou esse
caminho mais bonito e me deu forga para nao desistir.

Ao meu orientador prof. Dr. Luis Geraldo Vaz, deixo meu reconhecimento pela
orientagdo, confianca e disponibilidade, e por todas as contribuicdes que foram
essenciais para o desenvolvimento deste trabalho, além do companheirismo
construido.

Ao meu coorientador e colaboradores do grupo de pesquisa, obrigado pela
dedicacgao, pela troca e pelo apoio em cada etapa, que ajudaram a tornar este trabalho
possivel.

Ao professor Dr. Joni Cirelli e colaboradores, obrigado pela disponibilidade em
ceder o laboratério para a realizagao deste trabalho, bem como pelo apoio e confianga,
que foram fundamentais para o desenvolvimento desta pesquisa.

Ao professor Dr. Carlos Ventura, da Ufscar pela disponibilidade no uso de
equipamentos, bem como pelo auxilio prestado nas analises, contribuicdes que foram
de grande importancia para a execucao e qualidade deste trabalho.

O presente trabalho foi realizado com o apoio da Coordenagao de
Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior — Brasil (CAPES) — Cdédigo de
financiamento 001.

Ao CNPQ - Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnoldgico -
Brasil - Processo n° (130840/2024-6) pelo apoio financeiro prestado para

desenvolvimento desse estudo



A FAPESP - Fundacdo de Amparo a Pesquisa do Estado de S&o Paulo
(Processo n°® 2024/13038-0) pelo apoio financeiro essencial para realizagdo dessa

pesquisa.



“O mistério da vida me causa a mais forte emocédo. E o sentimento que suscita a beleza e a
verdade, cria a arte e a ciéncia. Se alguém nao conhece esta sensagéo ou nao pode mais
experimentar espanto ou surpresa, ja € um morto-vivo e seus olhos se cegaram.”

Albert Einstein®

* Einstein A. Como vejo o mundo. Rio de Janeiro: Nova Fronteira; 1981.



Pedroso GG. Caracterizagao da superficie do titanio apds o tratamento com biovidro
4585 obtido da casca do arroz associado ao Niobio [dissertacao de mestrado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2026.

RESUMO

O estudo analisou as caracteristicas fisico-quimicas, mecanicas e bioldgicas da
superficie de titanio grau IV que foi realizado a pulverizagdo ultrassonica de
recobrimentos de biovidro 45S5 puro e dopado com nidbio. Foram confeccionados
discos de titanio grau IV, submetidos ou ndo ao pré-tratamento com jateamento
associado a ataque acido e, em seguida, recobertos com biovidro 45S5 puro ou
dopado com nidbio. A caracterizagdo foi realizada por rugosidade, microdureza
Vickers, molhabilidade (angulo de contato), microscopia eletrénica de varredura e
EDS, além de ensaios in vitro com linhagem pré-osteoblastica MC3T3-E1 para
morfologia e adeséo, viabilidade metabdlica (Alamar Blue), atividade de fosfatase
alcalina e mineralizagao por Alizarina. Observou-se aumento de rugosidade com os
recobrimentos em comparagdo ao grupo controle, com destaque para a condi¢cao
dopada com niébio e com pré-tratamento, enquanto o controle sem tratamento
apresentou valores inferiores. A microdureza mostrou-se mais elevada nas condi¢des
com tratamento prévio e na dopagem com niébio. A molhabilidade elevou-se
acentuadamente com o biovidro, com angulos de contato muito baixos nas superficies
recobertas, em contraste com valores mais altos nos controles. A analise em MEV-
EDS indicou que o pré-tratamento favoreceu recobrimentos mais homogéneos e
aderidos, ao passo que, sem pré-tratamento, ocorreu maior irregularidade e
delaminagdo; o mapeamento quimico confirmou elementos tipicos do biovidro e
distribuicdo homogénea do nidbio na camada dopada. Nos ensaios celulares, as
superficies dopadas com nidbio apresentaram adesio e espraiamento eficientes em
24 horas, progressao de confluéncia e organizacdo de monocamada até 14 dias, sem
indicios morfoldgicos de citotoxicidade. A viabilidade metabdlica aumentou até 7 dias,
com maiores valores nas condi¢gdes dopadas com nidbio, especialmente com pré-
tratamento, enquanto o biovidro sem pré-tratamento apresentou os menores valores
no periodo final. A atividade de fosfatase alcalina aos 21 dias foi mais intensa na
condigdo dopada com nidbio e pré-tratada, e a mineralizagao foi superior nos grupos
recobertos em relagdo aos controles. Concluiu-se que a combinagao entre pré-
tratamento e recobrimento com biovidro 45S5, sobretudo quando dopado com nidbio,
promoveu microtopografia mais favoraveis, elevada hidrofilicidade, estabilizacdo do
recobrimento e resposta celular compativel com citocompatibilidade e estimulo
osteogénico inicial, indicando potencial para otimizar eventos associados a
osseointegracao, embora sejam recomendados estudos adicionais para aprofundar o
impacto biolégico do nidbio.

Palavras—chave: Osseintegracao; Niobio; Propriedades de superficie.



Pedroso GG. Characterization of the titanium surface after treatment with 45S5
bioglass obtained from rice husk associated with niobium. [dissertagdo de mestrado].
Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2026.

ABSTRACT

This study analyzed the physicochemical, mechanical, and biological characteristics of
the surface of grade IV titanium that underwent ultrasonic spraying of pure and
niobium-doped 45S5 bioglass coatings. Grade IV titanium discs were manufactured,
either pre-treated with blasting combined with acid etching or not, and then coated with
pure or niobium-doped 45S5 bioglass. Characterization was performed using
roughness, Vickers microhardness, wettability (contact angle), scanning electron
microscopy, and EDS, in addition to in vitro assays with the MC3T3-E1 pre-osteoblastic
cell line for morphology and adhesion, metabolic viability (Alamar Blue), alkaline
phosphatase activity, and Alizarin mineralization. An increase in roughness was
observed with the coatings compared to the control group, particularly in the niobium-
doped and pre-treated conditions, while the untreated control showed lower values.
Microhardness was higher in conditions with pre-treatment and niobium doping.
Wettability increased markedly with the bioglass, with very low contact angles on the
coated surfaces, in contrast to higher values in the controls. SEM-EDS analysis
indicated that pre-treatment favored more homogeneous and adherent coatings, while
without pre-treatment, greater irregularity and delamination occurred; chemical
mapping confirmed typical bioglass elements and homogeneous niobium distribution
in the doped layer. In cell assays, niobium-doped surfaces showed efficient adhesion
and spreading within 24 hours, confluence progression and monolayer organization up
to 14 days, without morphological evidence of cytotoxicity. Metabolic viability increased
up to 7 days, with higher values in niobium-doped conditions, especially with pre-
treatment, while the bioglass without pre-treatment showed the lowest values in the
final period. Alkaline phosphatase activity at 21 days was more intense in the niobium-
doped and pre-treated conditions, and mineralization was superior in the coated
groups compared to the controls. It was concluded that the combination of
pretreatment and coating with 45S5 bioglass, especially when doped with niobium,
promoted more favorable microtopography, high hydrophilicity, coating stabilization,
and a cellular response consistent with cytocompatibility and initial osteogenic
stimulation, indicating potential to optimize events associated with osseointegration,
although further studies are recommended to further investigate the biological impact
of niobium.

Keywords: Osseointegration; Niobium; Surface Properties.
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1 INTRODUGAO

A aplicacdo de implantes a partir de um processo de osseointegracado foi
fundamental para atingir o objetivo de promover a substituicdo de um unico dente e
até mesmo alcangar reabilitagdes orais extensas de pacientes edéntulos”.

Inicialmente, a osseointegracgio foi definida por Branemark', em 1983, como
uma associagao estrutural e funcional que ocorre entre 0sso vivo e a superficie de um
implante instalado com carga. A partir disso, iniciou-se um longo processo de estudos
tanto sobre os materiais a serem utilizados como implantes propriamente ditos como
também sobre alteragdes na superficie de implantes? para promover o processo de
osseointegragao’.

Dentre os materiais, o mais amplamente na implantodontia é o titanio
comercialmente puro, que se apresenta em diferentes graus de pureza (grau | a 1V),
variando de acordo com a quantidade de oxigénio presente em sua composigdo?. O
titdnio apresenta diversas caracteristicas que o fazem ser um material de referéncia a
ser utilizado, uma vez que apresenta médulo de elasticidade mais proximo ao 0sso
humano comparado ao ago inoxidavel, além de resisténcia a corrosao, ser um material
rigido que ao mesmo tempo permite ter sua macroestrutura alterada (maleavel)3. Além
disso, ele também se apresenta em duas fases de acordo com a temperatura: Fase
a, que é abaixo de 882°C, apresentando uma estrutura hexagonal compactada; e
Fase B, acima de 882°C, apresentando uma estrutura cubica de corpo centrado?3.

Dessa maneira, uma estratégia utilizada para acelerar o processo de
osseointegragdo é a adogdo de implantes com superficies modificadas*. Estas
alteragdes fisico-quimicas visam aprimorar a estabilidade do coagulo, um fator crucial
no processo de osseointegracado, assim como permitir a maior formagao 6ssea ao
redor das roscas dos implantes®. Entre as caracteristicas de superficie que favorecem
a osteoconducgao dos implantes, destacam-se a topografia, composi¢gao quimica e
molhabilidade®.

Sartoretto et al.> explica que a superficie modificada por jateamento e ataque
acido, mantida em solucéo de cloreto de sédio, demonstrou acelerar e melhorar o
processo de osseointegracao (superficie hidrofilica) e que esse fenbmeno esta
relacionado a camada de 6xido presente na superficie do implante, a qual € mantida
pela solugdo de cloreto de s6dio em contato com a superficie até a instalagdo dos

implantes, aumentando a molhabilidade da superficie.
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Outro material amplamente estudado devido ao seu potencial osteoindutor,
permitindo um processo de regeneragao 0ssea acelerada, sdo os denominados vidros
bioativos ou biovidros’. Dentro dessa classe, destaca-se a descoberta do biovidro
45S5 (Bioglass®), desenvolvido por Larry Hench®, o qual descobriu-se apresentar
uma ligagdo quimica quando inserido em tecido oOsseo. Estudos em animais
evidenciam uma conexao osso-biovidro mais eficaz e rapidamente estabelecido do
que com outras bioceramicas, além de suas propriedades osteogénicas e
osteoindutoras®.

A cadeia de mecanismos e reacgdes do Bioglass 45S5 com o tecido 6sseo é
obtido a partir da formagao de uma camada de hidroxiapatita carbonatada, descrito
por Jones’. No processo descrito, o biovidro em contato com o fluido corporal
promoveu a troca rapida dos cations de Sddio (Na*) ou célcio (Ca?*) com ions H*
presente na solugao, e gerou as ligagdes silanois (Si-OH) na superficie do vidro, junto
a elevacao do pH da solugdo’. Em decorréncia disso, tem-se o ataque da rede vitrea
pelo OH, quebrando as ligagdes Si-O-Si, deixando mais Si-OH (silandis) na interface
da solugao do biovidro, e promove sua condensagao’. Entdo, grupos de célcio (Ca?*)
e fosfato (PO4%") migram para a superficie através da camada rica em silica, e forma
um filme rico em CaO-P20s5 amorfo na camada rica em silica, que ao incorpora as
hidroxilas e carbonatos, ocorre cristalizacao do fiime de CaO-P20s5 em
hidroxicarbonato-apatita (HCA)’.

Mediante esses achados de formacao de hidroxiapatita que resultam em um
maior estimulo ao processo de osteoconducgio e osteodiferenciagao’®'!, diferentes
processos para formacao desse biovidro foram desenvolvidos. Dentre eles, tem-se o
processo de obtencdo de um material de alta pureza (cerca de 99.96%) a partir da
silica extraida da casca de arroz, fornecendo uma fonte de silica amorfa com uma
area superficial elevada, o que permite a producdo de ceramicas bioativas com
elevada atividade bioldgica, como o Bioglass 45552,

Em contrapartida, estudos ainda buscam potencializar as caracteristicas
fisicas, quimicas, mecanicas e bioldgicas do biovidro 45S5 através de processos de
dopagem™3, e, nos ultimos anos, o nidbio destacou-se por resultados favoraveis
relacionados biocompatibilidade', como estudos realizados por Souza et al.'* e
Fernandes et al.’®, em que foi possivel notar que a associacao do nidbio ao biovidro
4585 utilizados com enxerto 6sseo revelou nao somente a sua compatibilidade e

respostas celulares favoraveis, tal qual induziram o processo de formagao 6ssea. Em
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superficies de implantes, poucos foram os estudos feitos de pulverizagdo do biovidro
em superficies de titanio'®, ja os materiais associados (biovidro 45S5 dopado de
Niobio) aplicados a tratamento de superficie ndo ha evidéncias solidas encontradas
em artigos até o momento.

Esses indicativos também representam importantes avangos do ponto de vista
econdmico, pois o Brasil € o maior produtor mundial de Niobio representando cerca
de 89% da producdo mundial'”’. Ndo obstante, também é importante ressaltar o
estimulo ao uso de biomassa no processo de obtencéo biovidro, que ocorre a partir
da extragéo da silica proveniente da casca do arroz'?. No cenario mundial, o Brasil
destaca-se na producdo de arroz, sendo o maior produtor fora da Asia®. Do volume
total produzido por ano pelo pais (cerca de 15 milhdes de toneladas),
aproximadamente 20% corresponde em volume a casca de arroz, sendo, portanto,
uma quantidade elevada e fonte de silica amorfa com alto grau de pureza e area
superficial especifica’®.

A partir esse cenario, o desenvolvimento de uma superficie com biovidro
associado ao nidbio, representou a busca pela potencializacdo do processo de
formacao 6ssea'®, e também proporcionar bioatividade da superficie dos implantes™®,
para viabilizar o processo de osseointegracdo. Simultaneamente, foi explorado
mecanismos sustentaveis e economicamente viaveis ao desenvolvimento desse novo
processo de tratamento de superficie como através de uma metodologia de
pulverizagao ultrassdnica que permitiu correlacionar o uso de menor quantidade de
material a formagao de um filme superficial fino e homogéneo?°.

Portanto, a sustentabilidade associada a meios viaveis de produgdo'?
juntamente ao potencial bioldgico do biovidro 45551 e sua associagdo ao Niobio'41°
possuem, além do seu carater inovador, uma importante viabilidade de aplicagdo na
implantodontia, uma vez que a osteoconducao, diferenciagao celular e formagao de

matriz dssea € essencial para ocorréncia da osseointegragao6.1°.
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7 CONCLUSAO

Conclui-se que os tratamentos superficiais aplicados ao titanio modificaram a
topografia e a quimica da superficie, com destaque ao grupo com pré-tratamento por
jateamento seguido de ataque acido combinado a pulverizagdo de biovidro 45S5,
especialmente quando dopado com nidbio. Nessa condigdo, observou-se um padrao
mais favoravel de rugosidade e microtopografia, maior homogeneidade e
estabilizacdo do recobrimento, como também redugdo do angulo de contato para
valores altamente hidrofilicos e manutengao de propriedades mecanicas superficiais
sem prejuizo da integridade. Em paralelo, os ensaios bioldgicos indicaram
citocompatibilidade e resposta celular favoravel para os grupos contendo biovidro, que
apresentou favoravel espraiamento, confluéncia e sinalizacdo de maturagao
osteogénica (ALP), assim como a mineralizagao in vitro. A associagdo ao nidbio
também indica resultados favoraveis a viabilidade e proliferagdo, porém estudos mais
aprofundados sdo necessarios para analisar o seu impacto biolégico mais detalhado.

Por fim, os resultados sustentam que a sinergia entre topografia favoravel e
bioatividade superficial € determinante para potencializar eventos iniciais associados

a osseointegracao.
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