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RESUMO

As modificagdes realizadas na morfologia, nas propriedades quimicas, fisico-
quimicas da superficie do implante e a sua influéncia sobre o processo de
osseointegracao tem sido o objetivo de muitos estudos ao longo dos ultimos anos. O
objetivo deste estudo foi caracterizar implantes osseointegraveis (Ti-cp) com
superficie usinada (SU), superficie modificada por laser (SL) e superficie modificada
por laser seguido da deposi¢cdo de silicato de sodio (SS). Para tal foi realizado a
caracterizagdo topografica por meio da microscopia eletrbnica de varredura,
espectrometria de energia dispersiva MEV-EDX. Obtiveram-se também medidas de
rugosidade média, medidas de rugosidade em secgao transversal, angulo de contato
e Difratometria de raios X — DRX das trés superficies. Os dados obtidos pela analise
de rugosidade (rugosidade média) foram levados a analise de variancia e ao teste t
de Tukey. O MEV de SU mostrou superficie lisa, contaminadas com de restos de
usinagem, enquanto SL e SS produziram superficies rugosas com padrao
morfolégico mais regular e homogéneo. A andlise por EDX nao revelou qualquer
contaminagao das superficies analisadas, e mostrou picos de Ti para SU e Ti e
oxigénio para SL e SS. Os valores de rugosidade média de SL e SS foram
estatisticamente maiores (p <0,05) quando comparados com SU. Os valores da
rugosidade em seccgao transversal foram 21,76 £ 9,05 ym e 28,75 £ 10,12 pm
respectivamente para SL e SS. O angulo de contato de SL e SS foi 0°, permitindo
alta molhabilidade. O DRX de SU mostrou apenas picos de Ti, enquanto SL e SS
mostraram a presenca de o6xidos e nitretos. Nos implantes SS a DRX mostrou
também a presenga de silicato de sddio. Diante dos resultados obtidos conclui-se
que as texturizagdes realizadas nos implantes SL e SS promoveram importantes
modificagdes na topografia e nas propriedades fisico-quimicas das superficies

analisadas.



Palavras chave: Microscopia eletrébnica de varredura, implantes dentarios,

topografia, modificagao por feixe de laser.
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ABSTRACT

Modifications in the morphology, chemical, physical-chemical properties of the
implant surface and its influence on the osseointegration process have been the goal
of many studies over the last years. The objective of this study was to characterize
osseointegratable implants (Ti-cp) with machined surface (MS), laser-modified
surface (LS) and laser-modified surface followed by sodium silicate (SS) deposition.
For this purpose, topographic characterization was performed by scanning electron
microscopy, SEM-EDX dispersive energy spectrometry. Mean roughness
measurements, cross-sectional roughness measurements, contact angle and X-ray
Diffractometry (DRX) of the three surfaces were also obtained. The data obtained by
the roughness analysis (mean roughness) were taken to analysis of variance and
Tukey t test. The MEV of MS showed smooth surface, contaminated with machining
residues, while LS and SS produced rough surfaces with a more regular and
homogeneous morphological pattern. Analysis by EDX did not reveal any
contamination of the analyzed surfaces, and showed Ti peaks for MS and Ti and
oxygen for LS and SS. The mean roughness values of LS and SS were statistically
higher (p <0.05) when compared to MS. The roughness values in cross section were
21.76 = 9.05 ym and 28.75 + 10.12 um respectively for LS and SS. The contact
angle of LS and SS was 0°, allowing high wettability. The DRX of MS showed only Ti
peaks, while LS and SS showed the presence of oxides and nitrides. In SS implants
the DRX also showed the presence of sodium silicate. In view of the results obtained,
it was concluded that the texturiations performed in the LS and SS implants
promoted important modifications in the topography and physical-chemical properties

of the analyzed surfaces.

Keywords: Microscopy Electron Scanning; dental implants; topography, laser beam.
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1- INTRODUGAO

Branemark et al." definiram osseointegragdo como a conexao estrutural, direta
e funcional entre o 0sso organizado e saudavel e a superficie do implante em um
nivel microscopico Optico, capaz de suportar forgas mastigatorias. No entanto,
biologicamente ndo ha nenhuma evidéncia de contato total entre a superficie do
0sso e de titanio, mas ha uma maior ou menor presenga de tecido conjuntivo, sem a
ocorréncia de falha clinica ou perda do implante?. Todo este processo resulta da
migracao de células osteogénicas derivadas da camada de medula éssea, incluindo
células mesenquimais indiferenciadas e osteoblastos diretamente sobre a rede de
fibrina proporcionada pelo coagulo sanguineo 3°. Modelagem anabdlica parece ser a
primeira resposta de reparagcdo 6ssea apdés um implante ser colocado no 0sso
cortical, semelhante ao que ocorre no processo de consolidagao da fratura 7.

Com o objetivo de proporcionar uma melhor reparagao ao redor de implantes
osseointegraveis, varias medidas vém sendo sugeridas ao longo dos ultimos anos.
Estas medidas tém sido quase sempre relacionadas as caracteristicas da
superficie?, mais precisamente nas propriedades topograficas do material®. As
alteracdes realizadas na morfologia e propriedades quimicas e fisico-quimicas da
superficie do implante e a sua influéncia sobre o processo de integragdo éssea tem
sido o objetivo de muitos estudos ao longo dos ultimos anos. Estes estudos
demonstraram que o tratamento de superficie permitiu obtencdo de maiores valores
de remocdo por torque reverso'®'?2 e contato osso / implante''5 quando
comparados com implantes de superficie usinada.

Novos meétodos de modificacdo de superficie tém sido estudados com
resultados promissores. Entre estes, destaca-se a modificagdo da superficie por
feixe de laser. Este se caracteriza por ser um método recente que tem apresentado
resultados promissores'?6.17. Apresenta a vantagem de processamento limpo com
um elevado grau de pureza, além de ser executado de uma forma controlada e
reprodutivel'8-21,

Os tipos mais comuns de lasers utilizados nos estudos de materiais sédo os
gerados por uma mistura de gases contendo didxido de carbono (CO2) e o Yb: YAG
laser (laser de Itérbio). No momento, ha uma tendéncia para o uso do laser Itérbio

devido a vantagem do feixe ser transportado por fibras opticas flexiveis, a absorgao



do laser maior pelo metal, comprimento de onda e poder de 20W'. Este tipo de
laser tem energia suficiente e adequada para modificar a superficie do implante'?17-
20 e valores mais elevados de remogao por torque reverso??2'. Estudos anteriores
tém demonstrado que a modificagdo da superficie do laser Itérbio proporciona um
maior contato osso/implante 222" quando comparados aos de superficie usinada.

O mecanismo de acdo do feixe de laser para a modificagdo da superficie &
baseado na criagcdo de uma populagao de elétrons incentivados a deixar seu estado
natural e entrar em um estado de energia mais elevado. A populagao de elétrons é
criada através do processo de rapido derretimento e solidificagcdo, o que leva a um
estado de nao equilibrio. Quando estes elétrons regressam ao seu estado natural,
sdo emitidos fétons com uma energia correspondente a energia de transicdo do
elétron, conduzindo a uma alteragéo fisico-quimica na superficie'’.A populagéo de
elétrons pode ser alterada devido a fluéncia. Em outras palavras, a populagdo de
elétrons depende da fluéncia, que € a relagcdo entre a densidade e a area de

energia®s,



2- PROPOSICAO

O objetivo deste estudo foi caracterizar a topografia de implantes (7i cp) com
superficie usinada (SU), modificada por feixe de laser (SL) e modificada por feixe de

laser seguido da deposicao de silicato de sodio (SS).



3 - MATERIAIS E METODOS

3.1Superficies

Neste estudo foram utilizados implantes de titanio comercialmente puro (Ti-
cp), grau IV com conexdo de hexagono externo, e dimensdes de 3.75x10mm
(Conexao Sistemas de Protese, Sdo Paulo, Brasil) com 3 tipos diferentes de
superficies. Foram utilizados também discos de titanio com dimensdes de 14 mm de
diametro e 3mm de espessura fabricados pela mesma empresa fornecedora dos
implantes. As superficies analisadas foram a usinada e 2 superficies experimentais
que foram modificadas pelo Grupo de Biomateriais do Instituto de Quimica da
Universidade Estadual Paulista de Araraquara — UNESP. As superficies analisadas
foram:
(SU) — Superficie usinada;
(SL) — Superficie modificada por feixe de laser;
(SS) — Superficie modificada por feixe de laser seguido da deposicao de silicato de

sodio.

3.2Preparacgao das superficies experimentais

3.3.1 Superficie modificada por feixe de laser (SL)

Os implantes de Ti-co com superficie usinada foram fixados em um torno rotativo,
sob o equipamento de laser Yb: 20W pulsado (Pulsed itérbio Fiber Laser, Sistema
OmniMark 20F, Ominitek Tecnologia Ltda, Sao Paulo, Brasil), com os parametros de
140mJ nominal de alimentagao e frequéncia de pulso de 20 KHz. O feixe de laser foi

projetado sobre toda a superficie dos implantes espirais em temperatura ambiente.

3.2.2 Superficie modificada por feixe de laser seguido da deposicao de silicato de
sédio (SS)

Apos irradiacdo da superficie por feixe de laser, as amostras foram imersas
em 50 mL de solugdo de NaOH (5,0 Mol.L") na estufa por um periodo de 24 horas a
60 °C, para a ativagao da superficie, formando uma camada de titanato de sédio.
Apos a imersao em solucdo alcalina, as amostras foram mantidas na estufa por 3

horas. Em seguida, as amostras foram imersas em 70 mL de uma solugéo de silicato



de sddio, pH 7,25 e permaneceram na estufa por 24 horas, na temperatura de 37°C.

4- FORMA DE ANALISE DOS RESULTADOS

4.1 Caracterizacao Topografica das Superficies

4.1.1 Analise por Microscopia Eletrénica de Varredura acoplada ao Sistema de
Espectrometria de Energia Dispersiva de raios X — MEV-EDX

A topografia da superficie das amostras foi analisada por meio do microscopio
eletrénico de varredura (MEV ZEISS, modelo EVO LS15, equipado com detector de
microanalise EDX da marca Oxford modelo Inca X-act, Alemanha), acoplado ao
sistema de espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDX), para analise

semi-quantitativa da composicao quimica das superficies.

4.1.2 Rugosimetria Média

A rugosidade média (Rm) foi analisada em discos previamente preparados de
cada superficie por meio de um rugosimetro (Mitutoyo SJ-400, Mitutoyo Sul
Americana Ltda, Sdo Paulo, Brasil). Os resultados obtidos foram submetidos a

analise estatistica de variancia e ao teste de t de Tukey (p<0,05).

4.1.3 Obtengao de Medidas de Rugosidade em Secg¢ao Transversal

Discos de Ti-cp foram analisados em secao transversal pelo MEV, para a
determinacado da espessura de rugosidade. Foram realizadas 10 mensuragdes em
seccao transversal das superficies experimentais. Os valores foram anotados e
tabulados. Foi obtida a rugosidade média de cada superficie. Para a superficie
usinada nao foi possivel fazer esta analise, por ndo haver a modificacdo topografica

da superficie.



4.1.4 Medidas do dngulo de contato

A molhabilidade das amostras (discos) foi mensurada, a temperatura
ambiente, com umidade relativa do ar de 75%, utilizando-se um equipamento
(Contact Angle System, video-based Dataphysics, modelo OCA-15) para analise do
angulo de contato. A mensuragdo de cada amostra foi repetida 3 vezes para

obtencgao do valor médio do angulo de contato (0) das diferentes superficies.

4.1.5 Difratometria de raios X — DRX

A composigao cristalina, bem como os tipos e fases de 6xidos formados para
as superficies modificadas, foram analisados via difratometria de raios X — DRX,
empregando-se um difratdbmetro de raios X (SIEMENS D5000 com varredura angular
entre 4 e 70°).



5- RESULTADOS

5.1 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura acoplada ao Sistema de

Espectrometria de Energia Dispersiva de raios X — MEV-EDX

A microscopia eletrénica de varredura das superficies analisadas demonstrou
diferengas topograficas entre elas. A (SU) apresentou topografia de superficie lisa,
contaminadas com de restos de usinagem (figura 1 a, b, ¢), enquanto (SL) (figura 2
a, b, ¢), e (SS) (figura 3 a, b, c) produziram superficies rugosas com padréo
morfolégico mais regular e homogéneo.

A analise por EDX n&o revelou qualquer contaminacdo das superficies
analisadas, e mostrou picos de Ti para a (SU) (figura 1 d). Para a (SL), observaram-

se picos de Ti e oxigénio (figura 2 d). Entretanto a (SS) revelou a presencga de picos

de Ti, oxigénio, silicio, cloro e sédio (figura 3 d).
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Figura 1 a, b, c — MEV: SU (1000X, 5000X e 10000X). d — EDS SU.
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Figura 2 a, b, c — MEV: SL (1000X, OOOX e 10000X). d — EDS SL.
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Figura 3 a, b, c — MEV: SS (’IOOX, 5000X e 10000X). d — EDS SS.




5.2 Rugosimetria Média

A rugosidade média SU foi de 0,4 + 0,06 uym, enquanto SL foi 4,73 + 0,48um
e SS 5,12 + 0,32. A analise microtopografica revelou diferenga estatistica significante
(p<0,05) entre as superficies analisadas. A rugosidade média das superficies (SS) e
(SL) foram estatisticamente superiores quando comparadas a superficie (SU). As
meédias e desvio padrdo das superficies analisadas estdo representadas no grafico
1.

& + + | & MS

I El LS
4 Do ss

Roughness (um)

Grafico 1: Rugosidade média e desvio-padrao (DP) das diferentes superficies. Diferenga significante®

(p<0,05) — ANOVA (one way) — Bonferroni test.

5.3 Medidas de Rugosidade em Secgao Transversal

A sec¢ao transversal dos discos mostrou uma espessura média de 21,76 +
9,05 pm para (SL) (figura 4) e 28,75 £ 10,12 ym para (SS) (figura 5). O MEV em
secao transversal da superficie (SS) mostrou a presenga de uma camada “hibrida”,
composta pela irradiacdo com feixe de laser seguida pela deposicéo do silicato de
sodio, ndo sendo possivel distinguir a modificagao por feixe de laser do depdsito de

silicato de sdédio.



10

21,76 * 9,05 28,75 110,12

AccV SpotMagn Det WD Ep 1 50um AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50um
26.0 kY 3.0 BOOX SE 95 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG 25.0kV 3.0 500x SE 148 1 UFSCar - DEMa - LCE - FEG

Figura 4: espessura media disco SL Figura 5: espessura media disco SS

5.4 Medidas do angulo de contato

Os angulos de contato obtidos para as superficies analisadas estao
representados na tabela 1. Verificou-se que a superficie SU ndo apresentou um
molhamento adequado, tendo em vista que o angulo de contato médio da superficie

foi alto.

Tabela 1: angulo de contato médio obtido para as diferentes superficies empregadas

Superficie/ 12 avaliagao 22 avaliacao 32 avaliagao Média
angulo
SL 0 0 0 0
SS 0 0 0 0

SuU 68,9° 81,2° 72,9° 74,3°
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5.5 Difratometria de raios X — DRX

O DRX de SU mostrou apenas picos de Ti, enquanto SL mostrou a presenca de
oxidos e nitretos (TiN), provenientes da interagdo entre a superficie e o ar, durante o
processo da ablagao pelo laser na superficie do implante. O DRX de SS revelou
picos de Silicato, caracteristicos de cristalinidade, provavelmente obtido durante a
deposicio do silicato de sédio.
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Figura 6: Difratometria SU.
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Figura 7: Difratometria SL.
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6- DISCUSSAO

A modificagdo de superficie por raio laser mostrou ser um método promissor
para o tratamento de superficies de implantes, porque é limpo, reprodutivel e
economicamente viavel?>?2, Ele apresenta as propriedades fisico-quimicas da
formagao de uma camada rica em oxigénio e a incorporacao de nitrogénio durante a
rapida fusdo e solidificagdo do titanio'¢-182021 Cho & Jung'® comparou implantes
usinados com uma superficie modificada a laser por meio de analise topografica
(MEV). Os autores relataram que a superficie modificada a laser apresentava
cavidades regulares semelhantes as de um favo de mel, enquanto a superficie
usinada mostrou-se relativamente lisa e com sinais tipicos de usinagem.

A topografia das superficies analisadas por MEV-EDX mostrou evidéncia dos
Grupos SL e SS apresentando uma morfologia complexa, que favoreceu a
deposig¢ao de tecido 6sseo, quando comparada com o Grupo SU. As propriedades
fisico-quimicas e morfologicas da superficie do implante tiveram uma funcao direta
na osteogénese, favorecendo os estagios do processo de reparo na interface
formada entre o osso e o implante?’. Souza et al?® avaliou implantes de titdnio com
superficies modificadas por feixe de laser por meio de analise biomecéanica e
concluiu que as propriedades fisico-quimicas aumentaram a interacdo o6sseo /
implante em comparagado com implantes usinados.

O grau de contato 6sseo / implante parece ser influenciado pela rugosidade
da superficie do implante'®28-30 A partir dos resultados obtidos na analise de
rugosimetria, observou-se que os Grupos SL e SS apresentaram valores de
rugosidade média estatisticamente maiores (p <0,05) quando comparados com o
Grupo SU. Trabalho anterior publicado3®' tem relacionado a correlacdo dos valores
de rugosidade aos valores de torque de remogao.

A medida do angulo de contato da gota de um liquido de interesse em uma
determinada superficie vem sendo usada para caracterizar a sua molhabilidade?'.
De acordo com Elias et. al.*?, a superficie € chamada de hidrofébica quando o dngulo
de contato € maior que 90° e hidrofilica quando os valores sdo menores que 90°.
Superficies hidrofilicas permitem um contato coagulo/ implante maior3?. Neste
estudo, observamos que, embora o valor médio do angulo de contato do Grupo SU

tenha sido inferior a 90°, foi alto, ndao apresentando um molhamento adequado,
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enquanto o valor do angulo de contato dos Grupos SL e SS foi 0° tendo uma

molhabilidade significativamente superior a do Grupo SU.
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7- CONCLUSAO

Concluimos que as texturizagbes realizadas nos implantes SL e SS
promoveram importantes modificagcbes na topografia e nas propriedades fisico-

quimicas das superficies analisadas.
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