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RESUMO

Diferentes tipos e metodologias de tratamento superficial sdo empregados para alterar
a topografia e a composicao quimica de implantes dentarios de titanio com a finalidade
de melhorar as caracteristicas de biocompatibilidade. Entretanto, durante a instalagao
ocorrem forgas principalmente de compressado e cisalhamento, que podem gerar
danos a superficie, levando a liberacdo de substancias quimicas e/ou particulas
metalicas citotoxicas que causam periimplantite ou a perda do implante. Objetivo. O
propésito deste estudo foi analisar implantes dentais com revestimento de fosfato de
calcio depositado por método biomimético (Bio-CaP), antes e apds a instalagdo em
estruturas 0sseas in vitro e ex-vivos, investigando a integridade do revestimento apos
a insergao no leito 6sseo fresado. Materiais e métodos. Foram analisados implantes
dentéarios de titdnio com 3 diferentes macrogeometrias e com revestimento de
HAnano® e Bio-CaP, totalizando 06 amostras. Os implantes com revestimento Bio-
CaP se referem as amostras experimentais revestidas com fosfato de calcio (CaP)
pelo método biomimético por 21 dias. A superficie HAnano® é uma marca ja
consolidados no mercado e foi utilizada no trabalho para efeito de comparagao. Os
implantes com revestimento Bio-CaP foram instalados em corpos de prova ésseos
(CPBone) modelo ex vivo bovino. Todos os implantes foram caracterizados
superficialmente através de microtomografia 3D, difragdo de raios X (DRX),
Perfilometria, espectrometria por energia dispersiva (EDS), microscopia eletronica de
varredura (MEV) e microscépio de Feixe de ion focalizado (FIB). Resultados: Foram
caracterizados microestruturalmente as diferentes superficies com e sem
revestimento de Bio-CaP e HAnano®. Em adigdo, foi feito uma mensuragdo dos
implantes com revestimento de Bio-CaP apds a instalacdo em osso bovino, para

verificar o comportamento mecéanico desta superficie em contato com o osso.
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Concluséo: O desempenho mecanico do revestimento biomimético mostrou-se muito

satisfatorio apos instalagdo em osso de alta densidade.

Palavras-chave: titanio; fosfato de calcio; revestimento; método biomimético;

implante dental; biomateriais.



ABSTRACT

Different types and surface treatment methodologies are employed to change the
topography and chemical composition of titanium dental implants in order to improve
biocompatibility characteristics. However, during installation, mainly compression and
shear forces occur, which can cause surface damage, leading to release of chemical
substances and/or cytotoxic metal particles that cause periimplantitis or implant loss.
Objective. The purpose of this study was to analyse dental implants with a coating of
calcium phosphate deposited by a biomimetic method (BioCaP), before and after
installation in in vitro and ex-vivo bone structures, investigating the integrity of the
coating after insertion into the milled bone bed. Materials and methods. Titanium dental
implants were analysed with 3 different macrogeometries and with HAnano® and
BioCaP coating, totalling 06 samples. BioCaP coated implants refer to experimental
samples coated with calcium phosphate (CaP) by the biomimetic method for 21 days.
The HAnano® surface is a brand already consolidated in the market and was used in
the work for comparison purposes. BioCaP coated implants were installed in bovine
ex vivo model bone test bodies (CPBone). All implants were superficially characterised
by 3D microtomography, X-ray diffraction (DRX), profilometry, dispersive energy
spectrometry (EDS), scanning electron microscopy (SEM), and focused ion beam
microscope (FIB). Results: The different surfaces with and without coating of BioCaP
and HAnano® were characterised microstructurally. In addition, BioCaP coated
implants were measured after installation in bovine bone to verify the mechanical
behaviour of this surface in contact with bone. Conclusion: The mechanical
performance of the biomimetic coating was very satisfactory after installation in high

density bone.



Key words: titanium; calcium phosphate; coating; biomimetic method; dental implant;

biomaterials.
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1. INTRODUGAO E REVISAO DE LITERATURA

1.1DESENVOLVIMENTO DA IMPLANTODONTIA

Desde 2500 a.C., com os antigos egipcios, diferentes materiais foram
empregados para a substituicdo de dentes perdidos, como fios de ouro, marfim,
dentes de escravos e animais, conchas e madeiras talhadas. A primeira evidéncia de
implantes dentarios ocorreu por volta de 600 d.C., utilizando pedagos de conchas para
substituir os dentes mandibulares perdidos. Posteriormente, em 1930, os irmaos Drs.
Alvim e Moses Strock, apds observarem médicos colocando implante de vitallium (liga
de Cr-Co) com sucesso em um osso de quadril, transportaram a técnica para a
cavidade oral, utilizando implantes endosteais de forma bem-sucedida (ABRAHAM,
2014; GAVIRIA et al., 2014).

Jaem 1952, os implantes dentérios a base de titdnio ganharam notoriedade
quando Per Ingvar Branemark estudava microcirculagdo em fémures de coelho
colocando camaras de titanio para observacdo. Com o tempo, a camara ficou
firmemente aderida ao osso e ndo pode ser removida (BRANEMARK, 1983; ELIAS,
2011; ABRAHAM, 2014).

Ap0s esta acidental descoberta, Branemark desenvolveu um novo conceito
de osseointegragao que o levou ao desenvolvimento dos implantes dentarios. O uso
do titanio nos implantes dentarios continuou a ser estudado e, em 1965, comecgou a
ser utilizado em humanos (BRANEMARK, 1983; ELIAS, 2011). Posteriormente, a
osseointegracao foi definida por Branemark como o contato direto entre o implante e
0 0ss0 no nivel de resolugao do microscopio de luz. Atualmente é definida como: “uma

reacao de corpo estranho onde o osso formado ao redor do implante é considerado
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uma reagao de defesa para proteger os tecidos do implante” (EHRENFEST et al.,
2010; ALBREKTSSON et al., 2017).

Os implantes dentarios sdo utilizados para substituir um ou mais dentes
perdidos. Inicialmente o protocolo proposto por Branemark para instalacdo de
implantes dentarios envolvia duas fases distintas. A primeira sendo a instalagao do
implante na cavidade Ossea, seguida por um periodo de osseointegragdo de 3 a 6
meses. Posteriormente, a segunda fase consistia na instalagdo da protese implanto
suportada. Com a evolucdo, o protocolo convencional de duas etapas proposto por
Branemark foi aprimorado, instalando-se uma prétese imediatamente apds a
osseointegracdo do implante, desde que existisse condi¢bes mecanicas e bioldgicas
adequadas (ELIAS, 2011).

Nesse contexto, muitos esforcos foram feitos para diminuir o tempo de
reparo 0sseo, mudanca nas superficies dos implantes de titanio, mudanca na técnica
cirurgica e alteragbes na macrogeometria do implante. Entretanto, mesmo cientes da
influéncia do formato do implante na estabilidade primaria e na distribuicdo das cargas
orais, ainda ndo ha consenso quanto a padronizagdo do desenho do implante.
Atualmente, existem diversas macrogeometrias de implantes, sendo os implantes
cilindricos os mais utilizados (ELIAS, 2011). Contudo, a partir de estudos
biomecanicos e clinicos, verificou-se que os implantes cdnicos apresentaram maior
capacidade de compressao do que os cilindricos (ELIAS, 2011; GEHRKE et al., 2019;
GEHRKE et al., 2022).

Ja os parametros no desenho da rosca dos implantes também sao
indicados por influenciar o sucesso do implante dentario, incluindo o passo, a altura e
a configuracao dela. Esses parametros séo significantes principalmente para o 0sso

medular, ndo para o osso cortical (ABRAHAM, 2014; GAVIRIA et al., 2014).
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1.2 MODIFICAGOES MACRO E MICROESTRUTURAIS NOS IMPLANTES
DENTARIOS

Diferentes variaveis sédo indicadas por contribuirem para a longevidade da
osseointegracdo dos implantes dentarios, devendo ser consideradas no planejamento
reabilitador: composi¢cdo dos biomateriais, largura e geometria do implante, fatores
biomecanicos, caracteristicas da superficie, estado clinico do paciente, qualidade
Ossea e técnica cirurgica (GAVIRIA et al., 2014). Neste contexto, a macrogeometria,
superficie, material dos implantes envolvidos e condicbes Osseas (densidade,
disponibilidade e suprimento sanguineo) afetam a biomecanica da osseointegragao,
contribuindo para o sucesso ou fracasso dos implantes (CHRCANOVIC et al., 2017).
Uma das modificagbes macrogeométricas dos implantes € a incorporagdo de
plataformas nos apices dos implantes, formando camaras de cicatrizacdo que serao
preenchidas com grandes coagulos. Esta macrogeometria reduz a area de contato do
implante com o osso, comprometendo a estabilidade inicial. No entanto, uma boa
estabilidade inicial também pode ser obtida por meio de macrogeometrias hibridas

entre roscas e camaras (BEZERRA et al., 2011).

Apos o trabalho pioneiro de Branemark e sua equipe, a superficie do
implante, que era lisa ou usinada, passou por diversas modificacdes, estabelecendo-
se a moderadamente aspera, em uma escala micrométrica e nanométrica, a fim de
acelerar o periodo de reparo 6ésseo (ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019).

A partir da década de 1980, surgiram algumas técnicas com o intuito de
tornar a superficie dos implantes mais rugosas, agregando particulas de titanio pela
técnica TPS Titanium Plasma Sprayed/Titanio Pulverizado com Plasma (TPS) e

hidroxiapatita (HA) (ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019). A partir da década de
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1990, a camada superficial mais externa dos implantes foi reorganizada através da
técnica subtrativa: uma modificacdo de superficie que ocorre através da remogao ou
reorganizagao da camada superficial, usando técnicas de jateamento, jateamento e
corrosdo ou oxidagdo (ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019).

Esta evolugdo na implantodontia trouxe diversos beneficios como por
exemplo: osseointegracdo precoce; tratamentos mais rapidos e promissores;
carregamento imediato nos implantes dentarios; e instalagdo de implantes em areas
com pouca disponibilidade e pobre qualidade 6ssea (ELIAS, 2011; SMEETS et al.,
2016).

A estabilidade inicial de um implante dentario € um dos principais itens para
alcancar a osseointegragdo. Neste contexto, a macrogeometria dos implantes
contribui para um torque diferenciado, influenciando o padrao de reparo no processo
de osseointegracéo (JIMBO et al., 2014).

As mudancgas ocorridas na superficie dos implantes dentarios permitem
estender seu uso, de casos simples para complexos, ampliando a taxa de sucesso,
favorecendo a viabilidade celular, aumentando sua resisténcia mecanica no osso e
permitindo uma menor ades bacteriana, além de uma redugdo de biofilme. Logo,
essas alteragbes favorecem a novas perspectivas frente as adversidades como a

periimplantite e a subsequente perda dos implantes dentarios (KLIGMAN et al., 2021).

1.2.1 Propriedades quimicas da superficie do titanio

Na técnica de ataque acido, o processo é baseado na corrosao, levando a
alteragdes nos ions na superficie do metal, com o grau de modificagdo da superficie
variando de acordo com o tipo de acido utilizado (ELIAS, 2011). Na técnica de

jateamento, as particulas utilizadas no método podem aderir a superficie, enquanto
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na anodizagao, as superficies oxidadas sao influenciadas quimicamente pelo eletrdlito
utilizado. Dessa forma, é possivel melhorar as propriedades quimicas e topograficas
por meio de diferentes opcbdes de técnicas de tratamento de superficie
(ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019; KAZIMIERCZAKK & PRZEKORA, 2020).

A alta resisténcia a corrosao do titanio é consequéncia de sua alta afinidade
pelo oxigénio e da formagao de uma fina pelicula de éxido de titdnio em sua superficie.
Essa camada é conhecida como pelicula passiva, possuindo espessura continua de
1 a 20 nm, baixa cristalinidade e ndo estequiométrica, com relativa estabilidade
termodinamica e alta adesdo (SOUZA et al., 2020), além de possuir natureza
hidrofilica (ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019).

A oxidagao em alta temperatura induz a formagao da fase cristalina, rutilo do
oxido de titénio, enquanto uma mistura das fases cristalinas de rutilo e anatase é
formada na reacao de oxidacdo em baixa temperatura. A fina pelicula na superficie
do implante é composta principalmente de éxido de titanio (TiO2), dependendo das
condigdes em que foi formada (SOUZA et al., 2020). Neste contexto, a modificagao
eletroquimica de superficies de titanio € usada para dissolver o 6xido de titanio
existente e restabelecer uma superficie padrao para a formagao de uma rede cristalina
mais estavel, TiO2-rutilo, melhorando assim sua resisténcia a corrosdo (HRYNIEWICZ

et al., 2009).

1.2.2 Propriedades mecénicas do titanio
O titdnio comercialmente puro (Ti cp) € o principal material utilizado na
fabricacdo de implantes dentarios por apresentar alta resisténcia a corrosao,

excelente biocompatibilidade e bioatividade. O titanio também possui baixa densidade
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(4,5 g/cm?®), baixa condutividade termoelétrica, baixo modulo de elasticidade e
consideravel resisténcia a fadiga (NATTRODT et al.,2023).

Como biomaterial existem 5 graus de titdnio que sdo empregados na
fabricagdo do implante osseointegrado, os graus de 1 a 4 sdo denominados de Ti cp
(titdnio comercialmente puro), o que os diferencia sao as propor¢des de Fe (Ferro) e
O (Oxigénio) nestas 4 classificagdes, propor¢des maiores destes elementos refletem
em um profundo impacto na dureza do material (ALBREKTSSON & WENNERBERG,
2019). Os graus acima de 4, sédo classificados como ligas de titanio, por exemplo, liga
de Ti-6Al-4V, grau 5, que € a mais empregada, possuindo étima resisténcia mecanica
e a corrosdo. O grau 5 é usado como biomaterial e indicado para implantes com
pequeno didametro e espessura, possuindo, entretanto, uma toxicidade relacionada a

liberago de V (Vanadio) e Al (Aluminio) (ELIAS, 2011; ELIAS et al., 2015).

1.2.3 Rugosidade

A topografia da superficie do implante € de suma importancia para uma
osseointegracdo (ALBREKTSSON et al., 1981), varios estudos confirmaram que a
rugosidade da superficie dos implantes afeta positivamente a osseointegragao e a
estabilidade mecanica dos implantes dentarios (ELIAS, 2011; BRANEMARK et al.,
2011; COELHO et al., 2015). Ja a microrrugosidade da superficie do implante é
importante para o recrutamento e diferenciacado celular, contribuindo nos estagios
iniciais da osseointegragao, na adsorc¢ao de proteinas e na interagéo entre célula e a
superficie do implante (GEHERKE et al., 2018).

Os principais parametros de rugosidades s&o:

- Rugosidade média (Ra): E o valor médio das amplitudes em relacdo a

uma linha de referéncia. Este parametro quantifica a distancia vertical média entre os
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cinco picos mais altos e os cinco vales principais (EHRENFEST et al., 2010; ELIAS,
2011; NICOLAS-SILVENTE et al., 2020);

- Raiz quadrada média da rugosidade (Rq ou Rms): E a raiz quadrada dos
quadrados das amplitudes em relagdo a linha média. A quadratura dos valores de
irregularidade aumenta o efeito das irregularidades que se desviam acentuadamente
da média (EHRENFEST et al., 2010; ELIAS, 2011; NICOLAS-SILVENTE et al., 2020);

- Rugosidade parcial média (Rz): Rz € a média aritmética de cinco valores
da rugosidade parcial (EHRENFEST et al., 2010; ELIAS, 2011; NICOLAS-SILVENTE
et al., 2020);

Outros possiveis parametros de amplitude utilizados incluem rugosidade
parcial (Zi), rugosidade maxima (rmax), profundidade total (rt), rugosidade média do
terceiro pico (r3z), fator de assimetria (rsk); perfil de achatamento, curtose (rku);a
altura maxima do pico mais alto de rugosidade da superficie, situado acima da linha
média (rp ou zp);o perfil de profundidade do maior vale (rv ou zv; a altura média dos
elementos do perfil (rc);definido como a profundidade do vale mais profundo (rom);
sendo a distancia média entre sulcos ou distancia média entre picos (sm,); a largura
média dos elementos do perfil e PC que é o numero de picos por unidade de
comprimento (RSm) (EHRENFEST et al., 2010; ELIAS, 2011; NICOLAS-SILVENTE

et al., 2020).

1.3 TIPOS DE TRATAMENTO DA SUPERFICIE DO IMPLANTE DENTARIO

Muitas mudangas ocorreram no design e na superficie dos implantes, o
aperfeicoamento da macrogeometria e o tratamento de superficie trouxeram
beneficios, como a possibilidade de um intertravamento melhor, bem como a

possibilidade de ativamento, mecanico ou protético, do implante de forma mais
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acelerada (OTTRIA et al., 2008). Nesse sentido, varios sao os fatores que influenciam
a biocompatibilidade, como a composicdo quimica, as propriedades mecanicas, a

carga elétrica e as caracteristicas da superficie (ELIAS, 2011; KLIGMAN et al., 2021).

1.3.1 Usinagem

Os implantes por usinagem foram os primeiros a serem fabricados,
seguindo um protocolo de limpeza, descontaminagao, passivacgéao e esterilizagdo, néo
sofrendo nenhum tipo de tratamento na superficie apds estes processos. Este tipo de
implante também era conhecido como liso, estando em desuso atualmente

(BEZERRA et al., 2011; ELIAS et al., 2015; GAVIRIA et al., 2014).

1.3.2 Tratamento superficial com acido

O tratamento superficial com acido consiste na imersao dos implantes em
solugdes de: (1) HCI (Acido cloridrico) + H2SO4 (Acido Sulfarico); (2) HF (Acido
Fluoridrico) + HNO3 (Acido Nitrico) ou (3) HNO3; (KAZIMIERCZAKK & PRZEKORA,
2020). Apds o ataque acido, o implante € novamente imerso em uma solugdo aquosa
de HNO3, para passivacao do 6xido de titdnio e formagao de uma camada de 6xido
estavel (ELIAS, 2011). Através do ataque acido, € possivel controlar a rugosidade,
numero, tamanho e distribuicdo dos poros ou texturas em escalas micrométricas e
nanométricas (GAVIRIA et al., 2014; ELIAS et al., 2015). Microestruturalmente, estas
superficies modificadas apresentam microrrugosidades, cavidades com bordas
definidas, maior area superficial, adequada bioadesao e superficie isotropica, nao
havendo diregdo preferencial das irregularidades destas superficies. Este tipo de
tratamento de superficie melhora a adesao de proteinas, de células osteoprogenitoras

e de fibrinas (ELIAS, 2011).



29

1.3.3 Superficies jateadas

No tratamento por jateamento, a superficie € bombardeada com particulas
de oxido de silicio, aluminio, titanio, hidroxido de calcio ou hidroxiapatita, tornando a
superficie metalica irregular (ELIAS, 2011). A rugosidade formada variara de acordo
com o tamanho das particulas jateadas, com o tempo e com a presséo do disparador
(ELIAS, 2011). Durante este processo, a possibilidade de ocorrer incrustagdes das
particulas utilizadas na superficie do implante, como por exemplo, granulos de éxidos
de silicio ou aluminio, se apresenta como uma desvantagem da técnica (ELIAS, 2011;

GEHRKE et al., 2018).

1.3.4 Superficies jateadas e tratadas com acidos

Apods o preparo por jateamento, a superficie pode ser imergida em acido
(secéo 1.3.2), que ira remover uma parte da energia atbmica da superficie deformada
pelo jateamento, porém, parte da tensao residual permanece na superficie do implante
(EHRENFEST et al., 2010; ELIAS, 2011).

Uma superficie bastante reconhecida que utiliza este método chama-se
SLA (sandblasted and acid-etched), que pode ser produzida por jateamento com
particulas de éxido de titanio seguido por um banho em HCI (acido Cloridrico) / H2SO4
(acido sulfurico), em elevadas temperaturas por varios minutos (ELIAS, 2011). Este
tipo de modificagado é bastante utilizado e bem documentado na literatura (GEHERKE
et al., 2018). Os implantes SLA, da marca Straumann, Alemanha, jateados com areia
com posterior ataque acido, possuem microcavidades com tamanhos entre 1 e 2
micrometros (ELIAS, 2011). J& nos SLA Active, também da marca Straumann, a

superficie é jateada, tratada com acido e embalada em solucéo salina (ELIAS, 2011).
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1.3.5 Superficies tratadas com fluor

O contato do implante dental com uma soluc¢ao de acido fluoridrico, em uma
célula eletroquimica, possibilita a deposi¢cao de fluor na superficie do implante, onde
o fluor cede um elétron ao titénio, causando sua redugao (ELIAS, 2011). Por ter uma
das caracteristicas de natureza bifasica, o fluor produz efeitos benéficos, quando
utilizado em baixas concentragdes, e efeitos toxicos, se usado em grandes
concentragdes (KLIGMAN et al., 2021). O fluor é importante por aumentar a atividade
da fosfatase alcalina e a sintese de colageno. Desta forma, em doses terapéuticas, é
capaz de permitir um aumento de volume de osso cortical e trabecular, possuindo uma
capacidade osteopromotora, quando usado em doses excessivas, pode levar a
promogao de um osso deficiente em ligacbes cruzadas de colageno e com maior
solubilidade, além de reduzir as propriedades mecanicas de tragdo do 0sso. Logo, a
alteracao idnica da superficie de titanio pode afetar a formacgao 6ssea pela modulagao
das atividades celulares em estagios relativamente iniciais no reparo de feridas ao

redor do implante (ELIAS, 2011).

1.3.6 Superficies tratadas com Spray de plasma

A técnica consiste no recobrimento da superficie do implante com gases
ionizados por aspersao térmica com spray de plasma. Este € um dos métodos mais
comumente utilizados, em que o emprego de pdés, de diferentes substancias, como Ti
ou fosfato de calcio (Casz(POs4)2), aquecidos a altas temperaturas, sao projetados na
superficie do implante. A espessura do revestimento varia de acordo com o tamanho
da particula, a velocidade, o tempo de impacto, temperatura e distancia da ponta do
bico (nozzle) para a area de superficie do implante, sendo indicada por melhorar o

processo de osseointegracao (GAVIRIA et al., 2014).
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A Hidroxiapatita (HA) também pode recobrir a superficie dos implantes na
técnica de spray de plasma, onde podera fornecer calcio e fosfato para a formagao
0ssea, atuando como osteocondutor. Até o momento, a nano-hidroxiapatita (Nano-
HA) € um dos materiais mais utilizados para revestimento de titanio (KLIGMAN et al.,

2021).

1.3.7 Superficies modificadas por feixe de laser

A superficie do implante irradiada por um feixe de laser produz erosées e
uma superficie rugosa (ELIAS,2011). Por este processo ndo possuir participagao de
nenhuma substancia quimica, a superficie € considerada limpa, possui alto grau de
pureza, e uma rugosidade suficiente para promover a osseointegracao (BRANEMARK
et al., 2011; KLIGMAN et al., 2021). Contrariamente, ELIAS (2011) relatou que ao
serem submetidas ao laser, as superficies se tornam macrorrugosas, semelhantes as
obtidas por plasma spray, ndo possuindo microrrugosidades capazes de promover
adesdo celular.

Espera-se que as caracteristicas da superficie exibam influéncia biolégica
durante a instalacdo do implante e propiciem uma melhor interagdo com as células,
modificando os mecanismos envolvidos na adsorcao e diferenciacado celular. Devido
a tais argumentos, os tratamentos de superficie por plasma e a laser ndo estdao mais

sendo usados, isto é, devido as macrorrugas resultantes (ELIAS, 2011).

1.3.8 Superficies anodizadas
Neste processo de deposicao eletroquimica, o implante € imerso em um
eletrdlito sob aplicacdo de uma corrente continua, resultando em microporos de

didmetros variaveis e aumento da camada de 6xido (ELIAS, 2011). A anodizagéo
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eletroquimica aumenta a espessura do filme de TiO2, criando um campo elétrico que
induz a oxidagao do Ti e 0 aumento da espessura deste oxido (EHRENFEST et al.,
2010; GAVIRIA et al., 2014).

As principais vantagens da técnica de anodizagdo incluem melhor
biocompatibilidade, maior adesao e proliferagdo celular (GAVIRIA et al., 2014). Os
implantes anodizados sao utilizados para situagdes criticas como por exemplo para

ossos de baixa densidade. (ELIAS, 2011).

1.3.9 Superficie enriquecida com nanoparticulas

Neste tipo de tratamento, nanoestruturas podem ser aplicadas sobre a
superficie do implante com o uso de particulas de TiO2 ou HA nanométricas, porém
pesquisas relataram que estas nanoestruturas também aparecem espontaneamente
(COELHO et al., 2015; ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2019). Nesta técnica,
ainda podem ser adicionadas ao titanio substancias como prata (Ag), pectinas,
zircOnia cubica, diamante ultra-nanocristalino, nanotubo de carbono (KLIGMAN et al.,
2021).

Estas superficies apresentam um revestimento de biomaterial que induzem
a formacao e maturacédo 6ssea, sendo indicados para ossos de baixa densidade. O
processo de deposi¢cao de HA era feito por plasma spray e a adeséao era fraca, este
processo foi extinto e substituido por superficies com nanoagulhas de HA (ELIAS,

2011).
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1.3.9.1 Superficies biomiméticas

Esta técnica promove a alteracado da superficie de metais e polimeros com o
intuito de criar um revestimento com propriedades analogas ao tecido ésseo. Nesta
técnica sao utilizadas solu¢des semelhantes ao fluido corporeo fisioldgico e condi¢des

que imitam o meio fisioldgico para prover mineralizagéo (BARRERE, 2002).

Logo apos a insergéo do implante dentario no leito ésseo, ocorre a liberagéo
de fosfato de calcio no leito cirdrgico promovendo uma saturagao destas substancias
na matriz extracelular. A osseointegragdo do implante dentario € mais rapida com
revestimento a base de apatita do que sem esta substancia (RIBEIRO et al., 2023).

Quanto mais parecido o revestimento produzido com a fase mineral Gssea,
maior se torna o biomimetismo do implante dental. A superficie alterada pela técnica
biomimética favorece a atividade das células osteogénicas ao entrarem em contato
com o revestimento, facilitando assim uma osseointegragdo mais rapida do implante
com o organismo (BARRERE, 2002). Inicialmente descrita por KOKUBO (1998), no
tratamento biomimético os implantes dentarios podem ser revestidos com uma
camada de apatita ao serem imersos em um fluido corporal simulado (SBF) (LI et al.,
2022).

O método biomimético tem sido alvo de diversos estudos, mostrando seu
grande potencial para aplicagdo em implantes dentais de Ti e suas ligas (RIBEIRO et
al., 2013).

Esta técnica é utilizada para obter microtopografias complexas, facilitando a
osteoconducdo, aumentando a area de adesao das fibrinas e favorecendo a adesao

celular (ELIAS, 2011). A biomimetizagdo pode ocorrer com a deposi¢ao de proteinas
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para acelerar reagbes do hospedeiro e intensificar a integragdo tecidual. As
modificagdes favorecem a ativacdo plaquetaria, que produzem alto gradiente de
citocinas e fatores de crescimento que migram para o sitio de cicatrizacdo. A
fibronectina (FN) € uma das principais proteinas de adesdo da membrana extracelular
e tem sido utilizada no recobrimento dos biomateriais. Esta proteina € essencial na
adesao, migracao, proliferacdo, diferenciagcado e na sobrevivéncia das células através
de contatos focais com os receptores. Os fibroblastos humanos aderem melhor as
superficies de titanio recobertas com fibronectina do que as superficies sem este
recobrimento. Superficies tratadas com fator de crescimento de fibroblasto (FGF) e
fibronectina melhoram a osseointegracao, a incorporagéo de FGF-FN a superficie dos
implantes anodizados aumenta tanto a porcentagem de contato osso/implante (BIC)
quanto o torque de remogao dos mesmos (ELIAS, 2011).

Implantes revestidos com colageno/sulfato de condroitina ou
colageno/hialuronano sulfatado (componentes da matriz extracelular) demonstraram
aumentar a maturacdo Ossea quando comparados com implantes sem este

revestimento (KLIGMAN et al., 2021).

1.3.9.2 Superficies tratadas por fotofuncionalizagao

A radiacao Ultravioleta (UV) é categorizada em trés tipos: UVA (ultravioleta A),
UVB (ultravioleta B) e UVC (ultravioleta C), de acordo com seu comprimento de onda
(YEO, 2019).

Neste tipo de tratamento, ondas UVA, com frequéncia de 320-400 nm e UVC,
200- 280 nm, aumentaram a hidrofilicidade da superficie do titanio, permitindo deste
modo um aumento da adesao e proliferacado de células osteogénicas e adsorgao de

proteinas. O tratamento de superficie anodizado seguido por tratamento com UV
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evidenciou uma redugdo na adesao de S. mutans, S. salivarius e S. sanguis, enquanto
aumentava a atividade metabdlica celular, incluindo proliferacdo e diferenciacéo de

células 6sseas (KLIGMAN et al., 2021).

1.4 LIBERAGAO DE PARTICULAS

O principal objetivo das pesquisas em implantodontia é projetar novos
materiais com propriedades que acelerem a osseointegracdo e permitam o uso em
situagdes variadas, influenciando diretamente na longevidade do tratamento e na
reducéo de riscos (SMEETS et al., 2016).

Neste contexto, no momento da inser¢ao no sitio cirurgico, a superficie do
implante dentario pode sofrer alteragbes em suas estruturas quimicas e topograficas,
liberando particulas de titanio de diferentes tamanhos bem como outras substancias
(SENNA et al., 2015). A instalacdo de implantes com torque excessivo durante a
insercao pode causar um aumento da resposta inflamatdria e, em alguns casos, até
necrose nas areas circundantes do Implante (SCARANO et al,
2011Consequentemente, se a superficie do implante for alterada, degradada ou
dissolvida pelos efeitos de substancias acidas, a camada de 6xido de titanio pode ser
perdida e os fendbmenos de corrosdo podem se iniciar. Os implantes dentarios, quando
inseridos na cavidade oral, sdo expostos a diversos eventos mecanicos, quimicos e
microbiolégicos adversos, podendo levar a um processo complexo de degradagéo.
Outro fator importante, € que, devido a mastigagao, os implantes sdo submetidos a
forgas axiais e obliquas, gerando micromovimentos que podem induzir o desgaste do
implante e do componente protético. Assim sendo, os implantes dentarios sao
expostos a um ambiente agressivo, incluindo a saliva e produtos toxicos bacterianos,

e essas agoes simultaneas de desgaste e corrosdo, conhecidas como tribocorroséo,
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sdo “um fenédmeno de degradagédo que esta sujeito a agdo combinada de fatores
tribolégicos e eventos corrosivos (quimicos e/ou eletroquimicos) influenciados pela
variagdo das condigbes mecanicas de contato (carga e velocidade) e da natureza do
ambiente (pH, umidade e bioquimica) e pode influenciar o desempenho geral dos
implantes dentarios” (BARBIERI et al., 2017).

Quando o implante dentario é inserido no sitio cirurgico, ocorrem
movimentos de friccdo na interface osso-implante e o bloqueio mecanico inicial,
resultando em interacdes entre a superficie éssea e as roscas e paredes do implante.
Como resultado desta inser¢cdo, ocorrem microfraturas e compressao na interface
0ssea, enquanto na superficie do implante esta combinacdo de forcas de torcao e
friccdo, podem alterar a superficie original do implante (GUAN et al., 2011). Na maioria
das superficies dos implantes, quando expostas ao desgaste e ao desprendimento de
particulas, durante a insercéo, a ponta das roscas e o flanco inferior das roscas ficam
mais expostos, enquanto a microestrutura do apice € menos exposta na preparacao
convencional do sitio do implante (SALERMO et al., 2015).

As superficies dos implantes com modificagdes subtrativas parecem sofrer
menos desgaste e liberagdo de particulas do que as superficies com modificagcoes
aditivas. O reestabelecimento da camada danificada de TiO2 € superior para
superficies com modificagbes subtrativas (DEPPE et al., 2015). Altera¢des superficiais
foram claramente encontradas apenas em implantes anodizados, pois secdes da
espessa camada de 6xido foram removidas, principalmente nos topos das roscas e

na regido apical, associadas a particulas soltas de titanio (MINTS et al., 2014).
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2. JUSTIFICATIVA

As alteragdes topograficas na superficie dos implantes dentais, com
diferentes tratamentos, objetivam acelerar a formacdo ossea, influenciando
diretamente o comportamento das células em termos de adeséo, proliferacdo e
diferenciacdo. Neste contexto, diferentes modificagbes macroestruturais e
microestruturais no design dos implantes dentarios sdo disponibilizadas no mercado.
Em relagdo as superficies dos implantes, sédo relatadas alteragbes topograficas, na

composi¢ao quimica, na carga de superficie e na energia de superficie

Logo, ressalta-se a importédncia em verificar a ocorréncia de alteragdes de
superficie em implantes dentais apds a instalacdo no leito ésseo. Este trabalho visou
analisar implantes comerciais da marca S.I.N., (Sdo Paulo, Brasil) sem tratamento de
superficie submetidos ao tratamento de superficie biomimética para deposicdo de
revestimento de fosfato de calcio (Bio-CaP), comparando com o revestimento
comercial HAnano®. Em adicdo, foram caracterizadas as modificagdes de superficie
dos implantes com revestimento de Bio-CaP apds a instalagao em superficies dsseas

in vitro/ex vivo.



38

3. OBJETIVO(S)

O objetivo deste estudo foi avaliar implantes dentais de titanio revestidos
com fosfato de calcio por método biomimético (Bio-CaP), antes e apds a instalagéo
em estruturas dsseas in vitro e ex-vivos, correlacionando com as diferentes
macrogeometrias e investigando a integridade do revestimento apds a inser¢céo no

leito 6sseo fresado.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos sao:

1 — Revestir implantes dentais de diferentes macrogeometrias com fosfato de calcio

por método biomimético (Bio-CaP);

2 - Caracterizar a microestrutura superficial dos implantes dentais com e sem

revestimento de Bio-CaP antes da instalagdo em osso bovino;

3 - Caracterizar a microestrutura superficial dos implantes dentais comerciais com
revestimento HAnano® e comparar com os implantes experimentais com revestimento

de Bio-CaP;

4 - Caracterizar a microestrutura superficial dos implantes dentais com revestimento

de Bio-CaP apds a instalagdo em osso bovino.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 PREPARO DOS CORPOS DE PROVAS

O Projeto de pesquisa foi submetido ao comité de ética e pesquisa em
animais da Universidade do Grande Rio (UNIGRANRIO), sob o numero CEUA
059/2023.

Foram utilizados 10 corpos de provas (CPs) 6sseos obtidos de 05 costelas
bovinas comercializados em rede de supermercados varejista (Mercado DELLI LTDA,
SITUADO EM AVENIDA PRESIDENTE VARGAS, 189, DUQUE DE CAXIAS, RJ -
CNPJ 34.128.741/0001-74).

As costelas bovinas foram seccionadas no plano transversal com discos de
corte diamantado (Cortag; Mogi Mirim/SP — BRASIL). Em seguida, os CPs foram
seccionados longitudinalmente com £ 2 mm de profundidade, originando uma canaleta
para orientar a fratura no CP, para o desprendimento dos implantes, apds a sua

insercao.

4.2 IMPLANTES E SUPERFICIES AVALIADAS

Para este estudo foram utilizados 30 implantes 3,5 mm x 10 mm com conexao
protética do tipo Cone Morse (CM) da marca comercial S.I.N (Sado Paulo, SP, Brasil).
Incialmente foram avaliadas as macrogeometrias e os preparos de superficie dos
seguintes implantes dentarios (Tab. 1):
A — Unitite prime (n: 1): produzidos em titdnio comercialmente puro (Grau 4), possuem
macrogeometria hibrida (roscas externas que tocam o tecido 6sseo e roscas internas
que nao tocam este tecido), com microrroscas cervicais e acoplamento protético do

tipo CM. A superficie do implante é composta por uma camada ultrafina de
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hidroxiapatita (HAnano®) (Disponivel em

2022/12/Catalogo_Unitite PTBR 01 2024 Web.pdf (sin2022.s3.us-west-

2.amazonaws.com), acessado em 30/06/2024).

B - Strong SW Plus (n: 1): produzidos em titdnio comercialmente puro (Grau 4),
possuem macrogeometria hibrida, com microrroscas cervicais e acoplamento
protético do tipo Cone Morse. A superficie do implante € composta por uma camada
ultrafina de hidroxiapatita (HAnano®). Possui roscas trapezoidais ultra rosqueavel
aumentando a estabilidade primaria, possuindo plataforma tipo switching. (Disponivel

em sin2022.s3.us-west-

2.amazonaws.com/2022%2F12%2FCatalogo StrongSW PTBR 01-2024 \Web.pdf,

acessado em 30/06/2024)

C - Epikut Plus (n: 1): produzidos em titanio comercialmente puro (Grau 4), possuem
macrogeometria hibrida, com microrroscas cervicais, roscas duplas de apoio invertido
e acoplamento protético do tipo Cone Morse. A superficie do implante € composta por
uma camada ultrafina de hidroxiapatita (HAnano®). (Disponivel em

2022/11/Catalogo Epikut PTBR 01 2024 WEB.pdf (sin2022.s3.us-west-

2.amazonaws.com), acessado em 30/06/2024).

D — Implantes sem tratamento de superficie (ISTT): foram utilizados um total 27
implantes, onde em um primeiro momento foram utilizados 3 implantes (1 de cada
grupo) para analise quanto a sua microestrutura superficial, para analise comparativa.
O restante, ou seja, 24 implantes, das linhas de produgéo Strong (n: 8), Epikut (n: 8)
e Unitite (n: 8), foram submetidos ao tratamento quimico e térmico e novamente foram
retirados 3 implantes, 1 de cada grupo, para caracterizagdo. Os demais (n: 21) foram
utilizados para deposicao do revestimento de fosfato de calcio por método biomimético

(Bio-CaP).


https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F12%2FCatalogo_Unitite_PTBR_01_2024_Web.pdf
https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F12%2FCatalogo_Unitite_PTBR_01_2024_Web.pdf
https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F12%2FCatalogo_StrongSW_PTBR_01-2024_Web.pdf
https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F12%2FCatalogo_StrongSW_PTBR_01-2024_Web.pdf
https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F11%2FCatalogo_Epikut_PTBR_01_2024_WEB.pdf
https://sin2022.s3.us-west-2.amazonaws.com/2022%2F11%2FCatalogo_Epikut_PTBR_01_2024_WEB.pdf
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O implante Unitite comercial é disponibilizado em trés diametros, compact, slim
e prime, nesta pesquisa todos os implantes utilizados foram prime, a fim de facilitar a
nomenclatura, no grupo ISTT o descreveremos como Unitite somente e ndo Unitite
prime.

Tabela 1 — Linhas de implantes aplicados no estudo.

Linha dos Macrogeometria Superficie Tipo de preparo da
implantes / superficie
Grupos
HAnano®/Unitite. Formato hibrido, Rugosidade HAnang®
Prime regido cervicalcom moderada

migrorroscas e

platos naregiao

cervical.
HAnano®/Strong Formato hibrido e Rugosidade HAnang®
SW Plus regiao cervicalcom moderada

migrorroscas.

Roscas trapezoidais
profundas com

maior

espacamento.
HAnano®/Epikut Formato hibrido e Rugosidade HAnang®
Plus regiao cervicalcom moderada

Roscas duplas de
apoio invertido

ISTT/Strong Sem tratamento superficial
ISTT/Epikut Sem tratamento superficial
ISTT/Unitite Sem tratamento superficial

4.3 SUPERFICIES BIOMIMETICAS
As etapas de Tratamento de Superficie Quimico e Térmico (TSQT) e
preparo da Solugao Simplificada (SS) foram conduzidas no Laboratério de Tecnologia

de Pos (LATEP) do Instituto Nacional de Tecnologia (INT).
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Os grupos ISTT, dos implantes sem tratamento de superficie, removidos
das linhas de produgéo Strong, Epikut e Unitite, foram submetidos a modificagdo de

superficie, através do seguinte protocolo descrito abaixo.

4.3.1 Tratamento Quimico e Térmico de Superficie (TSQT)

Os grupos ISTT, foram submetidos a um tratamento de superficie quimico
e térmico (TSQT), para entdo seguirem para o processo de revestimento biomimético
em solucao saturada com ions de fosfato e calcio por 21 dias (RIBEIRO et al., 2013).

Inicialmente, os implantes foram limpos em ultrassom (Maxiclean 750A,
Unique) com detergente neutro (Extran) e agua destilada, por 10 min, posteriormente
foram lavados com agua destilada e acetona e depois seguiram para
acondicionamento em estufa (QUIMIS) a 60°C por 60 minutos. Na figura abaixo
podemos visualizar a etapa de limpeza das amostras antes do tratamento quimico e

térmico (Figura 1).

W o s SR |
Figura 1 - Limpeza das amostras. Selegédo dos implantes (a) seguido pela limpeza em
ultrassom (B e C) e posteriormente secos em estufa (D).
Em seguida, os implantes foram submetidos ao TSQT realizado com NaOH
1M (Sciavicco Comercio e Industria LTDA), em autoclave (reator) acondicionada em

estufa (NOVATECNICA - EQUIPAMENTOS PARA LABORATORIO) & 130°C por 24h,

visando a ativagdo da superficie do titdnio e assim promovendo a formagéo do
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composto de titanato de sodio (RIBEIRO et al., 2013). Em seguida, a solugdo com
NaOH foi drenada, os implantes foram removidos da autoclave e acondicionados em
placa de vidro para secagem em estufa (QUIMIS) a 200°C por 60 minutos (RIBEIRO
et al., 2013).

Na figura abaixo podemos visualizar os implantes apos serem submetidos

Uy

Figura 2 — Implantes apos o tratamento quimico e térmico. Implantes no porta
amostras da autoclave (A) e fotomicrografia dos implantes em maior aumento (B),
percebe-se a mudanga macrovisual da superficie.

ao TQT (Figura 2).

4.3.2 Preparo da Solugao Simplificada (SS) para Deposi¢ao do Revestimento de
Fosfato de Calcio

Nesta primeira etapa foi preparada a Solugao Simplificada (SS) com base
em trabalho de RIBEIRO et al., (2013), obedecendo a seguinte composicao (g./l.)
diluidas em agua milliQ: CaClz (Lab. Merck) / 2H20 (0.37 g/l) e NaHPO4 (Lab. Merck)
/ 2H20 (0.36 g/l).

A solucao foi preparada sob agitacdo constante (agitador magnético, IKA
agitadores magnéticos, Ret Basic, Campinas, SP) a 37°C por 10 minutos, até a
completa homogeneizagao. O pH foi ajustado para pH 7 com o auxilio de um pHmetro
sendo adicionado Ca(OH). (PROQUIMIOS) quando acidificado ou HCI 1M quando

basico. Ao concluir a mistura da SS, esta foi transferida para um baldo volumétrico e
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completado com agua destilada até completar um litro. Esta SS foi armazenada em
um frasco plastico (polietileno) para evitar precipitagcdo do material.

A figura 3 demonstra cada etapa da preparacdo da SS utilizada para
depositar o revestimento de fosfato de calcio pelo método biomimético sobre a

superficie dos implantes submetidos ao TSQT previamente.

Figura 3 - Preparo dasougao smpllflcad. Soluo de CCI2-2H20 (A); solucao de
Na:HPO4-2H2.0O (B), mistura dos reagentes mantida sob agitagdo magnética sob
controle de temperatura (C) e solugao final (D).

Previamente, todo o material utilizado, para o preparo da solugéo (SS), foi
limpo com solugdo de HNO325% (Lab. Dinamica Quimica) a fim de remover possiveis
contaminantes. Em sequéncia, foram enxaguados com agua destilada, alcool 70% e

secos sobre bancada em temperatura ambiente (RIBEIRO et al., 2013).

4.3.3 Deposigao do revestimento de fosfato de calcio pelo método biomimético
Em sequéncia, os implantes foram imersos na SS dentro da autoclave. A
fim de garantir a ndo saturagéo da solugéo, as solugbes SS foram trocadas a cada 2
dias, até completar o 21° dia em estufa a 37°C.
Terminado o periodo de deposi¢cao de 21 dias do filme biomimético, os
implantes com revestimento de fosfato de calcio (Bio-CaP) foram lavados com agua

destilada para eliminagdo dos reagentes precursores que nao reagiram, secos em
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temperatura ambiente e colocados em dessecador (fig. 4) com controle de umidade e

temperatura, até o momento da utilizagéo.

o

Figura 4 - Dessecador com os implantes dentais revestidos com fosfato de calcio

depositado pelo método biomimético (Bio-CaP).

Na figura 5, observamos o fluxograma das etapas a que foram submetidos

os ISTT.

Revestimento
de CaP

Tratamento Tratamento Imersao em SS
Quimico Térmico

SR RnE o 130 por 24h 200° por 1 h S8 (CaCl,

ac_etona++' eliezel Formagéo de Estabilizagdo do J??;Poa)m
1S0p. * agua Na,TiO, Na,TiO, s o g
destilada dias

Figura 5 - Fluxograma das etapas realizadas para a deposigdo do revestimento de
fosfato de calcio pelo método biomimético (Bio-CaP) na superficie dos implantes
dentarios.
4.3.4 Calculo amostral para a deposi¢ao do revestimento biomimético

Para a definigdo de tamanho de amostra a ser empregada, foi utilizado o
Power Analysis ou Power Test, diferenga entre 2 Médias com Grupos Independentes

(Teste t). Esta analise permitiu estimar o tamanho de amostra ideal para detectar, com

confianga, um dado efeito que seja considerado relevante para o estudo. Os
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parametros de porosidade média de 61,38 um £ 0.04 (RIBEIRO et al., 2013) foram
empregados no calculo amostral

http://calculoamostral.bauru.usp.br/calculoamostral/ta diferenca media independent

e.php), revelando na analise um minimo amostral de n = 1, para cada condic&o.
Mediante ao numero minimo amostral determinado, os ensaios foram estimados para
um numero amostral maior (Tab. 2).

Tabela 2 — Disposicdo amostral do numero de implantes para deposi¢ao do
revestimento de fosfato de calcio por método biomimético.

Implantes sem modificagcao Tempo de imersao na Solugao
superficial Simplificada
Grupos 21 (dias)
ISTT/Strong n: 8
ISTT/Epikut n: 8
ISTT/Unitite n: 8

4.4 AVALIAGAO PREVIA DE SUPERFICIE E DE MACROESTRUTURA
4.4.1 Microtomégrafo 3D

Inicialmente, os implantes comerciais HAnano®/Strong SW Plus (n:1),
HAnano®/Epikut Plus (n:1), HAnano®/Unitite Prime (n:1) seguiram para escaneamento
no microtomoégrafo computadorizado (WCT) 3D SkyScan 1174 (Bruker-uCT, Kontich,
Bélgica), pertencente ao Laboratério de Biomateriais da UNIGRANRIO. As imagens
foram reconstruidas e processadas nos programas NRecon, Dataviewer, CTan
(SkyScan, Kontich, Bélgica) a fim de verificar a macrogeometria dos implantes: angulo
das roscas e design das roscas (rosca trapezoidal; rosca arredondada; rosca

triangular e rosca quadrada) (Tab. 3).


http://calculoamostral.bauru.usp.br/calculoamostral/ta_diferenca_media_independente.php
http://calculoamostral.bauru.usp.br/calculoamostral/ta_diferenca_media_independente.php
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4.4.2 Difracao de raios X com incidéncia rasante (GIXRD)

Por se tratar de uma fina camada superficial, foi empregada uma técnica
em que os raios incidentes sao de baixo angulo (rasante), permitindo uma melhor
caracterizagao das amostras que tiveram suas superficies modificadas.

As analises de difragdo de raios-X com incidéncia rasante (GIXRD) para
determinacdo das fases cristalinas ocorreram no Centro Brasileiro de Pesquisas
Fisicas (CBPF), Rio de Janeiro/RJ, utilizando um Difratdmetro Philips-Panaytical-
Empyrean. Este aparelho conta com um gerador de raios-X, cuja fonte de radiagao
monocromatica € de Cu Ka (A=1,54 A°), foram utilizados uma tensdo de 45 kV e
corrente de 40 mA. A varredura das amostras se deu no intervalo 26 de 20° a 90°,
sendo empregado um passo de 0,1° por segundo e tempo de leitura de 4 segundos,
o angulo de incidéncia empregado foi de 3°. Para a identificacdo das fases cristalinas
presentes nos difratogramas de DRX, foram utilizadas as fichas de padrées contidas
no ICDD - International Center for Diffraction Data (2000 e 2004).

Foram analisadas 12 amostras no total, conforme os grupos descritos
abaixo (Tab.3):

Grupo 1 — Implantes dentais sem modificagdo de superficie (controle):
ISTT/Strong (n: 1), ISTT/Epikut (n: 1) e ISTT/Unitite (n: 1);

Grupo 2 — Implantes dentais com tratamento quimico e térmico (TSQT):
nesta avaliacdo foram avaliados os implantes removidos apds a etapa de TSQT, sem
a deposicdo do revestimento de fosfato de calcio por método biomimético,
TSQT/Strong (n: 1), TSQT/Epikut (n: 1) e TSQT/Unitite (n: 1);

Grupo 3 — implantes dentais comerciais com revestimento de HAnano®:
HAnano®/Unitite Prime (n: 1), HAnano®Strong SW Plus (n: 1) e HAnano®/Epikut Plus

(n: 1), avaliados anteriormente no uCT, e
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Grupo 4 — implantes dentais com revestimento de fosfato de calcio
depositado por método biomimético: Bio-CaP/Strong (n: 1), Bio-CaP/Epikut (n: 1) e

Bio-CaP/Unitite (n: 1).

4.4.3 Perfilometria
Decorrida a etapa de Difracdo de raios X, os mesmos espécimens
(Tab.3) seguiram para a etapa de perfilometria. Para caracterizar a rugosidade média
(Ra) de cada amostra, sob magnificagdo de 500X, foi utilizado um microscépio 6ptico
de Varredura Confocal (Alicona InfiniteFocus®GmbH Dr.-Auner S?rasse 21a A-8074
Raaba/Graz, pertencente ao Laboratorio de Corrosao e Protegao (LACOR), da Divisao
de Corrosao e Degradagao (DICOR) do INT.
Seguindo a mesma disposi¢ao de agrupamento amostral descrito na etapa
de analise por Difragado de raios X. O perfil de rugosidade foi avaliado em um campo
de cada grupo na camara de compensagao (CC) da regido do terco apical dos

implantes.

4.4.4 Microanalise elementar

Decorrida a etapa de Difracdo de raios X e Perfilometria, os mesmos
espécimens (Tab. 3) seguiram para a etapa de microanalise quimica elementar em
microscopio eletrénico de varredura (MEV/EDS) no Centro de Caracterizagdo em
Nanotecnologia para Materiais e Catalise (CENANO) do Instituto Nacional de
Tecnologia. A analise foi realizada por espectrometria por dispersao de energia de
raios X (energy dispersive X-Ray spectrometer - FEG QUANTA 450 FEG (FEI
EUROPE B.V., EDINHOVEN, Netherlands), equipado com EDS X-Max/OXFORD

INSTRUMENTS modelo 51-XMX0005, possibilitando a determinagao da composi¢cao
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quimica elementar qualitativa e semiquantitativa dos espécimens e descritiva, através
das imagens obtidas no MEV-FEG. Nesta etapa, foram analisados 2 campos de
interesse em 2 regides no tergo apical dos implantes, no TR e na CC. Para esta etapa
foi utilizado um implante de cada grupo (Tab. 3).

Os mesmos implantes seguiram para a analise no MEV-FIB (Focused lons
Beam, FIB) (Helios NanoLab DualBeam G3 CX, FEl Europe B.V., Edinhoven,
Netherlands), utilizando a Técnica de Feixe de ions Focalizado para realizacdo de
corte em trincheira, com o feixe de ions (Ga+), a uma profundidade de 5 pm, na
superficie da CC e da TR, variando a inclinacdo da superficie das amostras entre 52°
e 64° em relagao ao eixo do feixe de elétrons. Em cada regido de interesse, CC e TR,
foram realizadas 5 medicdes da espessura do revestimento.

Como preparo prévio, foi realizada a metalizacido das amostras com um filme
de platina (Pt) de 15 ym de espessura com um aparelho EMITECH K550X, a fim de
tornar a superficie condutora, delimitar a regido a ser avaliada e proteger a superficie
durante o processo de preparo (desgaste), com o objetivo de preservar a camada do

revestimento a ser avaliada.
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Tabela 3 — Grupos de linhas de implantes e técnicas microscoépicas utilizadas para a

caracterizagao prévia.

Sequéncia de
analise

Avalicao prévia da
macrogeometria
uCT
Avalicao prévia de
superficie
MEV e MEV- EDS
Perfilometria
Difragao de raios X
Avalicao prévia da
microestrutura
FIB

HAnano®/Unitite n=1
Prime
HAnano®/Strong n=1
SW Plus
HAnano®/Epikut n=1
Plus
Bio-CaP/Strong n
Bio-CaP/Epikut n
Bio-CaP/Unitite n
TQT/Strong n=
TQT /Epikut n=
n -
n
n
n

TQT /Unitite
ISTT/Strong
ISTT/Epikut
ISTT/Unitite

4.5 INSTALAGAO DOS IMPLANTES DENTAIS EM SUPERFICIES OSSEAS
4.5.1 Instalagao de implantes com revestimento de Bio-CaP

Nesta etapa, todos os implantes dentais com revestimento de Bio-CaP
foram instalados nos CPs 6sseos (CPsBone) (Tab. 4). As perfuragdes nos CPsBone
foram realizadas a uma velocidade rotacional entre 800 a 1.200 RPM com contra
angulo Q2 (Gnatus - Sao Paulo, Brasil) com torque controlado de 25 a 60N e motor
cirurgico (Smart Torque Control, Driller — Sdo Paulo, Brasil), que fornece o torque em
que o implante foi inserido. As sequéncias de fresagens foram realizadas como
preconizada pela empresa (S.I.N), sob irrigagdo constante com agua destilada. Um
unico operador, especialista em implantodontia, realizou a instalacdo dos implantes

nos CPs, a nivel infra 6sseo entre 1,5 e 2,5 mm. Nos espécimens onde o torque
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excedeu 60 N, as instalagdes foram complementadas manualmente com o auxilio de

um torquimetro (Tab. 5).

Tabela 4 — Grupos utilizados no ensaio de instalacdo dos implantes dentais com
revestimento de fosfato de calcio depositado por método biomimético (Bio-CaP).

: Numero de implantes dentais Numero de CPsBone
Grupos amostrais

utilizados para instalacéo utilizados
Bio-CaP/Strong. n=3 n=3
Bio-CaP/Epikut. n=3 n=3
Bio-CaP/Unitite. n=3 n=3

Na tabela 5 podemos verificar a sequéncia de instalagcdo das amostras nos
CPsBone e o torque final obtido. Analisados os torques finais, foi eleito 1 implante de
cada grupo com maior proximidade de torque final de instalagdo para seguir para as

analises microtomograficas e de superficies no MEV/FIB.

Tabela 5 — Instalacdo dos implantes nos corpos de provas e torque final.
Instalagéo Instalagao

Amostra Motor Torquimetro Travamento Final
(Mot) (Toq)
1-BIO/CAP Epikut ** + 65N
2- BIO/CAP Epikut + 50N
3- BIO/CAP Epikut + 65N
4- BIO/CAP Strong ** + 65N
5- BIO/CAP Strong 80/60N (Mot/Toq)
6- BIO/CAP Strong 30N

7- BIO/CAP Unitite 80/45N (Mot/Toq)
8- BIO/CAP Unitite 65/45N (Mot/Toq)
9 - BIO/CAP Unitite ** + 65N

** = amostras encaminhadas para analises no MEV-FIB

+ |+ |+ ]|+

Apos as instalacbes, todos os CPsBones com os implantes instalados

foram acondicionados a -18 °C.
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4.5.2 Analises apés instalagcées dos implantes com revestimento de fosfato de

calcio depositado por método biomimético (Bio-CaP).

4.5.2.1 Microtomégrafo 3D

Objetivando analisar o intertravamento dos implantes dentais e a densidade
mineral éssea do leito cirurgico, os implantes Bio-CaP instalados, com mesmo torque
final de instalagao, Bio-CaP/Strong (n = 1), Bio-CaP/Epikut (n = 1) e Bio-CaP/Unitite
(n = 1) seguiram para escaneamento no yCT 3D SkyScan 1174, pertencente ao
Laboratério de Biomateriais da UNIGRANRIO. As imagens foram reconstruidas,
processadas e analisadas nos programas NRecon, Dataviewer, CTan (SkyScan,
Kontich, Bélgica), sendo analisada a densidade mineral 6ssea (BDM) média da regiao

Ossea periférica aos implantes.

4.5.2.2 Remogéao dos implantes com revestimento de Bio-CaP dos corpos de
prova ésseos

Em sequéncia, os implantes com revestimento de Bio-CaP foram
separados dos CPsBone, a partir da linha guia de fratura no osso, realizada
previamente para facilitar a remogao dos mesmos. A fim de garantir a preservacao da
superficie dos implantes, a fratura foi realizada cuidadosamente com o auxilio de um
cinzel e martelo, originando trés areas em cada CP: duas superficies 6sseas fresadas
e um implante dental, apds o contato com as paredes intradsseas.

Na figura 6 abaixo, podemos avaliar as imagens das alturas e espessuras
dos CPs (Fig. 6 A e A1), dos implantes sendo instalados no CP (Fig. 6 B) e da
separagao dos implantes dos CPs (Fig. 6 C e C1). Posteriormente a remogéao, os

implantes com revestimento de Bio-CaP foram rinsados com agua destilada para a
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remocgao do excesso de matéria organica (Fig. 6 D) e, em seguida, secos em estufa

(QUIMIS) a 60°C por 60 minutos.

Figura 6 - Sequéncia de instalagdo dos implantes com revestimento de Bio-CaP em
osso bovino. CPsBone face cortical (A) e medular (A1). Momento de instalagado dos
implantes Bio-CaP (B), da seccao 6ssea (C e C.1) e apds a remogao dos implantes
(D).

4.5.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) com Feixe de ions Focalizado
(FIB)

Nesta etapa, um implante de cada grupo (Bio-CaP/Strong, Bio-CaP/Epikut e
Bio-CaP/Unitite) foi analisado no MEV-FIB (Técnica de Feixe de ions Focalizado, FIB)
pertencente ao CENANO/INT, seguindo a mesma metodologia das analises prévias
das superficies no MEV-FIB, antes das instala¢gdes em osso bovino (se¢éo 4.4.4). Em
adicao, nesta etapa os implantes foram analisados no MEV-FIB com a técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV/EDS) acoplado com EDS-AMETEK, EDAX,
Octane Pro 10mm? area ativa.

No terco apical e médio de cada implante Bio-CaP, as analises ocorreram na

CC, no vale de rosca (VR) e o TR. Em cada regido foram analisados 3 campos de

interesse, como descrito na etapa de analise prévia, antes da instalagcdo em 0sso
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bovino (secdo 4.4.4). As amostras foram metalizadas com platina como descrito
anteriormente.
4.6 DUREZA /| MICRODUREZA

A densidade mineral 6ssea € um dos parametros que influencia na estabilidade
primaria dos implantes dentarios. Existem diversas classificagdes de densidades
O0sseas e uma das mais utilizadas é a de Misch, segundo este autor a classificagao foi
dividida em cinco grupos baseados nas caracteristicas macroscopicas do osso cortical
e trabecular (medular) (Misch, 2011).
D1 Osso cortical espesso com pouco 0sso trabecular.
D2 Osso cortical denso associado com 0sso medular grosso.
D3 Osso cortical e medular finos.
D4 Osso trabecular fino.
D5 Osso ndo mineralizado.

Logo podemos concluir que de acordo com a densidade 6ssea teremos forgas
de compressao e cisalhamento diferentes sobre a superficie dos implantes dentarios.

Dureza € uma propriedade mecanica utilizada para verificar a resisténcia de
um material ao ser deformado, indentado ou penetrado. Assim como para o moédulo
de elasticidade, a dureza do implante deve ser proxima a do osso com o qual estda em
contato direto, pois caso haja grande diferenga, o material mais duro pode acabar
penetrando no de menor dureza (HUDECKI; KIRYCZYNSKI e £0S, 2019). No ensaio
de penetracdo, um indentador é pressionado contra a superficie de um material a ser
testado, uma impresséo sera produzida de acordo com a geometria do indentador
(GONTARSKI et al.,2021).

Existem diversos tipos de parametros de dureza e o teste Vickers utiliza os

mesmos principios da dureza Brinell. Este teste utiliza uma piramide de base
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quadrada que é pressionada sob uma carga especifica sobre a superficie polida de
um material (ANUSAVICE et al., 2013).

Além da dureza convencional (brinell, Vickers e Rockwell) existe a possibilidade
de se obter a microdureza também. A principal diferenga entre a dureza convencional
e a microdureza esta na intensidade da carga utilizada. Na convencional é utilizada
carga de até 3000 kgf, nos testes de microdureza a carga maxima € de 1,0 kgf. A
indentacdo deixada na amostra pelo penetrador s6 pode ser observada em escala
microscopica (ELIAS, 2007).

O corpo de prova (CP) de osso bovino foi caracterizado quanto a sua
microdureza em aparelho Ultra Microdurébmetro Leco/ modelo M-400-G1 no
Laboratério de Caracterizagdo de Propriedades Mecanicas e Microestruturais
(LACPM) no INT. Este aparelho possibilita a obtengao do valor de dureza Vickers (HV)
do material, além do modulo elastico do local indentado. Os parametros utilizados
seguiram a norma ASTM E 384-17 (Standard Test Method for Microhardness of
Material).

Foram aplicadas cargas maximas de 300 gf (3N) a uma velocidade de 15 um/s
para um total de 5 indentacdes. Apds a aplicagdo de carga maxima, esta foi mantida
por 10 s sobre a amostra. Para visualizagdo da marca das indentacoes, utilizou-se de
lente de 50x de ampliagao (ultramicrodurébmetro acoplado a um microscépio 6tico).

A dureza Vickers é expressa pela formula HV=1854,4(F/d?) Kgf mm-2
Onde:

F é a carga de indentagcédo expressa em gf ou kgf, de acordo com a intensidade da

carga; d é a média das diagonais d+1 e d2 da pirdmide do indentador expressa em um.
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5. RESULTADOS

5.1 AVALIGAO DA SUPERFICIE DOS IMPLANTES COMERCIAIS COM
REVESTIMENTO DE HAnano®

5.1.1 Macrogeometria

A eletromicrografia dos implantes demonstrou diferengas macrogeométricas
entre as linhas de implantes avaliadas. Os implantes HAnano®/Epikut Plus (Fig.7 C.2)
e HAnano®/Strong SW Plus (Fig.7 A.2) apresentaram uma macrogeometria hibrida,
com corpo cilindrico e apice conico. Ja o implante HAnano®/Unitite Prime revelou uma
macrogeometria hibrida diferenciada (Fig.7 B.2), intercalando roscas externas, de
maior espessura, € roscas internas, de espessura reduzida nas camaras de
cicatrizagdo, além de uma camara de cicatrizagdo na ponta ativa (Fig.7 B e B.1). O
implante HAnano®Epikut Plus apresentou roscas duplas de apoio invertido (Fig.7 C e
C.1) com design cortante e compressivo, enquanto o implante HAnano®/Strong SW
Plus apresentou roscas trapezoidais e camara de cicatrizagdo na ponta ativa (Fig.7 A
e A.1). Os trés grupos apresentaram em comum micro roscas cervicais.

Na analise microtomografica foi possivel verificar diferengas na ponta ativa
dos implantes. No implante HAnano®/Epikut Plus foi verificado um chanfro
atarraxante, finalizado com roscas de apoio invertido (Fig.7 C.2 e C.3), enquanto no
implante HAnano®Strong SW Plus observou-se um extremo apical chanfrado,
possuindo na regido central da ponta ativa uma plataforma com uma terminagéo em
chanfro nas extremidades, e trés camaras de cicatrizagéo apical (Fig.7 A.2 - A.4). Ja
o implante HAnano®Unitite Prime, também revelou possuir trés camaras de
cicatrizagdo na ponta ativa, diferenciando-se a regido do extremo apical, por possuir

um design arredondado (Fig.7 B.2 - B.4).



57

Figura 7 — Macrogeometria dos implantes comerciais S.I.N. com revestimento de
HAnano®. Imagens obtidas no MEV dos implantes HAnano®/Strong SW Plus com
roscas trapezoidais (A e A.1, setas amarelas); HAnano®/Unitite Prime, com roscas
externas (setas vermelhas) e roscas internas (setas verdes) (B e B.1) e
HAnano®Epikut Plus com roscas duplas de apoio invertido (C e C.1, setas brancas).
As setas laranjas demonstram a camara de compensagdo no implante
HAnano®/Strong SW Plus (A e A.1) e HAnano®Unitite. Microtomografia do implante
HAnano®/Epikut Plus (C.2) com uma ponta ativa com design de chanfro atarraxante
(C.3, seta roxa), enquanto nos implantes HAnano®/Strong SW plus (A.2, A.3 e A4,
setas roxas) e HAnano®/Unitite (B.2, B.3 e B.4, setas roxas) apresentaram trés
camaras de cicatrizagdo na regiao apical.

5.1.2 Micro topografia

As imagens de MEV-FEG dos implantes comerciais com revestimentos de
HAnano® revelaram a existéncia de uma superficie microtexturizada com a presenca
de “micropits” (setas amarelas) tanto na regido de CC (Fig.8 A — HAnano®/Strong SW
Plus; Fig.8 B — HAnano®/Unitite Prime e Fig.8 C — HAnano®/Epikut Plus) quanto na

regido de TR (Fig.2 A.1 — Strong SW Plus; Fig.2 B.1 — Unitite Prime e Fig. C.1 — Epikut
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Plus). A tabela 6 apresenta os valores dos didmetros médios dos “micropits”,
indicando topografias semelhantes e uniformes tanto na regido da CC quanto na
regido de TR para todos os implantes, independente da macrogeometria. Foram
tomadas as medidas de 20 “micropits”, de forma aleatoria, dos grupos HAnano®, a
partir das eletromicrografias no MEV, revelando um didmetro médio dos “micropits”
(um) para a CC HAnano®/Epikut Plus de 1,6 + 0,5 um; TR HAnano®/Strong SW Plus
de 1,6 £ 0,5 ym; TR HAnano®Epikut Plus de 1,5 + 0,5 ym, CC HAnano®/Strong SW
Plus de 1,5 + 0,6 ym; CC HAnano®/Unitite Prime de 1,4 + 0,6 um e TR HAnano®/Unitite
Prime de 1,3 + 0,4 ym, sem diferenga estatista entre os grupos (p = 0.4622).

Essa constatagdo sugeriu uma reprodutibilidade satisfatoria do possivel
tratamento de superficie recebido pelos implantes antes da deposicao dos
revestimentos de HAnano®. Além disso, as setas azuis em todas as imagens indicam
a presencga do revestimento de HAnano® em regides onde houve o acumulo de
material, inclusive no interior dos “micropits” (Fig.8 C.1), sugerindo uma deposi¢céo nao
uniforme. Observou-se também algumas microtrincas (setas vermelhas) nas Figs.8
B.1, C e C.1, que possivelmente foram formadas durante o processo de secagem ou

tratamento térmico do revestimento de HAnano®.



59

Figura 8 — Imagens de MEV-FEG das superficies microtexturizadas dos implantes
comerciais S.I.N. com revestimento de HAnano®. Regido de CC (A) e TR (A.1) no
HAnano®/Strong SW Plus. Regido da CC (B) e regido de TR (B.1) no HAnano® Unitite
Prime. Regido da CC (C) e regido de TR (C.1) no HAnano®/Epikut Plus. Presenca de
“micropits” (setas amarelas) e revestimento de HAnano® (setas azuis) com
microtrincas (setas vermelhas).

Tabela 6 — Diametros médios dos “micropits” dos implantes comerciais S.I.N.
HAnano®/Strong SW Plus, HAnano®Unitite Prime e HAnano® Epikut Plus obtidos por
analise de imagens de MEV-FEG.

HAnano®/Strong SW HAnano®Unitite HAnano®Epikut
Plus Prime Plus

o © o © o O
o) o] 0

s 8 g e g B g S g

5 & g 2 5 & 28 858 238

58 e &8 e 58 o
(OB O35 O35

Diametro médio (um) 1,5+0,6 1,6+0,5 1,4+£0,6 1,3+0,4 1,6+05 15+0,5

5.1.3 Microanalise elementar

A Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), uma técnica de
microanalise, possibilitou a imediata identificacdo dos elementos quimicos, presentes
na superficie dos implantes. Através do espectro de energia, foi demonstrada a
contagem relativa dos elementos quimicos obtidos na analise da superficie, com
poder de penetragdo de 1 um do feixe de elétrons, determinando assim qualitativa e

semi-quantitativamente os elementos quimicos presentes (GEESEY et al., 2002).
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A analise no MEV-EDS da microestrutura superficial dos implantes comerciais
€ indicada na tabela 7, demonstrando os elementos quimicos Ca e P, que
correspondem a presenca do revestimento de HAnano® nos implantes
HAnano®/Strong SW Plus, HAnano®Unitite Prime e HAnano®Epikut Plus como
recebidos. Além disso, observou-se a presenga de Al na regido da rosca do implante
HAnano®/Strong SW Plus, sugerindo ser uma contaminagédo proveniente de fonte
desconhecida (processo de fabricagdo, armazenamento, manipulagéo, porta amostra

contaminado, etc.).

Tabela 7 - Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS) da superficie dos
implantes.

HAnano®
Unitite Prime Strong SW Epikut Plus
Plus
o —
g8 o “3 o) S ‘§ 0 S @ S 'c% o)
] [} (]
§E 2% %8 S8 & 2§ g2R- 3
ws £3 & £T r &% 5§83 ¢«
O35 (OB o 8 O35
Ti 8558  86.75 5943 81.73 87.64 8753 86.22
O 1405 1283 3541 1715 1210 1140 13.32
Al 5 - 026 - .
P 015 017 12 039 015 043 012
Ca 021 026 396 047 011 065 034

5.2 SUPERFICIES BIOMIMETICAS

Inicialmente a topografia das superficies dos implantes do grupo controle
(ISTT/Epikut, ISTT/Strong e ISTT/Unitite), sem tratamento de superficie quimico e
térmico e sem revestimento de fosfato de calcio, cedidos pela empresa S.I.N., foram
avaliados por MEV-EDS. As eletromicrografias revelaram a auséncia de modificagdes
de superficie, demonstrando ranhuras de usinagem e microcavitagées em cada grupo
avaliado (Fig. 9). A analise elementar no EDS revelou a presenca de Ti (100%) em
todos os grupos controle, na regido de camara de compensacgéao e no topo das roscas

(Tab. 8), sugerindo que o processo de limpeza em ultrassom utilizado foi eficiente.



61

Figura 9 - Implantes sem tratamento quimico e térmico e sem revestimento.
ISTT/Epikut (A —A.3), ISTT/Strong (B — B.1) e ISTT/Unitite (C - C.1). As setas brancas
indicam ranhuras de usinagem na regido da camara de compensacao (A, A.1, B, B.1,
C e C.1) e naregiao das roscas (A.2, A.3,B.2,B.3,C.2 e C.3).

Tabela 8 - Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-x da superficie dos grupos
controle.

© ISTT/Epikut ISTT/Unitite ISTT/Strong

) 3 = 7 3 ; i

2

E iz

5 l 7

o

2 e - | B

é Ca(rjr;ara Camara de Ca(r;;ara

ﬁ cicatrizag Roscas mcatzzaga Roscas cicatrizaca Roscas
ao 0

Ti 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00

5.2.1 Tratamento de superficie quimico e térmico (TSQT)

Inicialmente, para a modificagcao de superficie dos implantes, foi realizado o
método de TSQT, que possibilitou a formagdo de uma camada de titanato de sodio
(Na2TizO7) na superficie dos grupos TSQT/Epikut, TSQT/Strong e TSQT/Unitite pela

acao do reagente NaOH sob temperatura, a qual é caracterizada pelo aspecto de uma
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microtextura nas imagens A.2, A3, A5, A6 (TSQT/Epikut), B.2, B.3, B.5, B.6

(TSQT/Strong), C.2, C.3, C.5 e C.6 (TSQT/Unitite) da Figura 10.

TSQT /Epikut TSQT /Strong TSQT /Unitite

Camara de Cicatrizagado

Topo de Roscas

Figura 10 — Implantes TSQT/pikut, TSQT/trong e TSQT/Unitite. Eletromicrografia
dos implantes (A, A1, B, B.1, C e C.1), da regido de camara de cicatrizagao (A.2, A.3,
B2, B3, C2 e C3) —e de topo de rosca (A.4 - A.6, B4 — B6 e C4 — C6), respectivamente.



63

Ao comparar as superficies entre os grupos, as imagens sugeriram a
presencga de microestruturas na forma de microagulhas, as quais sao caracteristicas
do titanato de sédio (RIBEIRO et al., 2013), acumuladas nas regides de flancos das
roscas (setas amarelas) nos grupos TSQT/Epikut (Fig.10 A e A.1), TSQT/Strong
(Fig.10 B e B.1) e TSQT/Unitite (Fig.10 C e C.1).

Ao analisar a regido de CC foi possivel verificar uma maior area da camada
de titanato de sédio com microtextura (Fig.10 B2 e B3) sobre a superficie do grupo
TSQT/Strong. Ja nos grupos TSQT/Epikut e TSQT/Unitite, foi possivel verificar areas
com camadas densas sem microporosidade (Fig.10 A.2, A.3, C.2 e C.3, setas
vermelhas), recobrindo a maior parte das superficies, sugerindo estar sobrepostas a
microtextura com microporos isolados expostos (Fig. 10 C.3, setas verdes). Ja a
analise da regido de TR demonstrou a presenga de estruturas cristalinas nas regides
de flange dos trés implantes (Fig.10 A.4, B.4 e C .4, setas brancas), enquanto na regido
de TR foi verificada a preseng¢a de uma cobertura microporosa nos trés grupos (Fig.10
A.5, A6, B.5, B.6, C.5e C.6, setas azuis).

A anélise no MEV combinado com a técnica de feixe de ions focado (Focused
jons Beam, FIB), nas regides de camara de cicatrizagdo dos implantes TSQT/Epikut
(Fig. 11 A e A.1), TSQT/Strong (Fig. 11 B e B.1), TSQT/Unitite (Fig. 11 C e C.1),
também revelou a formacdo de uma camada de titanato de sddio, exibindo
microagulhas dispostas de forma irregular (Fig. 11 A, B e C — setas amarelas), regides
densas formadas por nanoglébulos (Fig. 11 A.1, B, B.1, C e C.1 — setas vermelhas)
com a presenga de microtrincas (Fig.11 A.1, C e C.1 — setas roxas) e regides
microporosas formadas por uma rede de nanogldbulos interconectados (Fig. 11 B.1 —
setas azuis). As microtrincas sugeriram ser decorrentes do processo de secagem

apo6s o tratamento quimico com NaOH. Além disso, observou-se que a imagem da
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Fig.11 B.1 corrobora com a imagens de MEV-FEG das Fig. 11 A.2, A.3,B.2,B.3, C.2
e C.3 (setas vermelhas), sugerindo que a camada densa de titanato de sodio se forma
a partir da camada microporosa pela formacdo de um grande numero dos
nanoglébulos, assemelhando-se a um aglomerado de nanoparticulas, o que causa o
fechamento dos microporos.

TSQT/Epikut TSQT/Strong TSQT/Unitite

Figura 11 - Eletromicrografia em MEV-FIB nas regides de camara de cicatrizagdo dos
implantes com TSQT. Camada de titanato de sédio exibindo microagulhas (setas
amarelas), regides densas formadas por nanoglébulos (setas vermelhas) com a
presenga de microtrincas (setas roxas) e regides porosas formadas por uma rede de
nanoglobulos interconectados (setas azuis): TSQT/Epikut (A e A.1), TSQT/Strong (B
e B.1), TSQT/Unitite (C e C.1).

Os resultados da microanalise elementar por MEV-EDS da superficie dos
grupos TSQT/Epikut, TSQT/Strong e TSQT/Unitite sdo apresentados na Tabela 9. Os
elementos O, Na e Ti possibilitaram indicar a formagao bem-sucedida de titanato de
sédio (Na2TiO3z). Por outro lado, a presenca do elemento Ca em todas as amostras
sugeriu uma contaminagao proveniente de fonte desconhecida (armazenamento,

manipulagao, porta amostra contaminado etc.).
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Tabela 9 - Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-x da superficie dos grupos
expostos ao TSQT.

Epikut Strong Unitite
Camara dt.? Topo de Camara de~ Topo de Roscas Camara dg Topo de
o compensaca Roscas compensagao compensacao Roscas
'U%(B T s ~ = = T -
PR eSSl \\‘ ;
D g T G = \,
0 = & e i >
285 » e N
occ O o e e | ey
14 T n et Z = \
= i N
\
TSQT TSQT TSQT TSQT
. C 2.59 1.92/1.70 1.74 2.49
2% 0 36.41 31.98 34.46 36.68
] fé’ Na 7.90 5.70 4.94 5.65
95 Ca 0.24 0.24 0.25 0.26
w o Ti 52.71 59.77 58.47 54.91

5.2.2 Formacgao de superficie biomimética de fosfato de calcio

O protocolo desenvolvido por RIBEIRO et al. (2013), utilizando SS como
percursor, foi capaz de formar o revestimento biomimético de fosfato de calcio (Bio-
CaP) nos trés grupos de implantes com macrogeometrias distintas. Os implantes,
agora com o revestimento Bio-CaP, grupo Bio-CaP/Epikut (Fig.12 A-A3), Bio-
CaP/Strong (Fig.12 B-B3) e Bio-CaP/Unitite (Fig.12 C-C3), na regido de CC dos
implantes, apresentaram formagdes dispersas de aglomerados do revestimento
(Fig.12 A, B e C, setas amarelas), devido ao carater de precipitagdo heterogénea do
processo biomimético. Ja a regido de TR apresentou uma distribuicdo homogénea do
filme de fosfato de calcio exibindo, porém, alguns aglomerados dispersos na superficie
(Fig.12 A2, B2 e C2, setas amarelas) e microporosidades de diferentes tamanhos
(Fig.12 A2, A.3, B2, B.3, C.2 e C.3, setas azuis). Em maior aumento foi possivel
verificar uma microestrutura do tipo laminar (plate-like) caracteristica do fosfato de
octacalcio — OCP (IIJIMA et al., 2018) distribuidas uniformemente ao longo de toda a

superficie, na CC (Fig.12 A.1,B.1e C.1)eno TR (Fig.12 A.3,B.3 e C.3 e Fig. 13).
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Bio-CaP/Epikut Bio-CaP/Strong Bio-CaP/Unitite

Camara de cicatrizagao

Topo de Rosca

Figura 12 — Imagens de MEV-FEG dos implantes experimentais com revestimento de
Bio-CaP. Grupo Bio-CaP/Epikut (A - A.3), Bio-CaP/Strong (B - B-3) e Bio-CaP/Unitite
(C - C.3) demonstrando na regidao de CC (A, A.1,B,B.1,Ce C.1)ede TR (A.2, A3,
B.2, B.3, C.2 e C.3) o revestimento biomimético. Visualiza-se a microestrutura laminar
(plate-like) caracteristica do fosfato de octacalcio (Fig. 12 A.1,A.3,B.1,B.3,C.1e C.3
e Fig. 13) distribuidas uniformemente pela superficie da CC e no TR.

Figura h — Destaque da microetrutura do tipo laminar (plate-like) caracteristica do
fosfato de octacalcio disposta na superficie do revestimento biomimético de Bio-CaP.
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A analise no MEV-EDS da microestrutura superficial demonstrou a formacéao
do nanorrevestimento biomimético por meio da presenca dos elementos Ca e P nos
trés grupos (Bio-CaP/Strong, Bio-CaP/Unitite e Bio-CaP/Epikut) (Tab. 10). Na Tab. 9
foi identificada uma contaminagdo com Ca em todas as amostras a partir de fonte
desconhecida. Na comparacéo dos resultados da Tab. 9 com os da Tab. 10, observa-
se um aumento neste percentual de Ca nas diferentes macrogeometrias apresentadas
de cada grupo (Fig. 12), reforcando a evidéncia da formacdo do revestimento
biomimético de Bio-CaP. Dentre os elementos quimicos identificados nos grupos dos
implantes TSQT, o Na permaneceu presente Bio-CaP/Strong (Tab. 10) em menor
concentragdo, quando comparada a amostra TSQT/Strong (Tab. 9), devido ao
enxague ineficiente apds a etapa de imersao da solugao SS (segéo 4.3.3).

Tabela 10 - Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-x da superficie dos
implantes com revestimento biomimético de Bio-CaP.

Epikut Strong Unitite
Céamara de Topo de Céamara de Cémara de Topo de
SRR SRR Topo de roscas i &
QL0 cicatrizagéo roscas cicatrizacdo cicatrizacdo roscas
oS - : = v = - ——————
SoR o : : e AR SEF s\ P p A A
5285 & et Al
EE % (6) | 1'.‘_’_ "‘_‘ 7 ‘ > ’ ‘ / 4 y . .!‘-
[ ,,‘} ‘*r ..‘i.. “’ ‘ Lo e
e w e N SN £ SR
Bio-CaP Bio-CaP Bio-CaP Bio-CaP Bio-CaP Bio-CaP
C 1.95 1.70 2.02 1.51 2.21 1.08
e 0] 32.12 30.70 28.68 25.53 27.66 24.38
.g ?:: Na - - 0.39 0.59 - -
g ‘g’ Ca 0.70 0.79 1.39 0.70 0.82 0.47
95 Ti 64.93 66.33 66.67 71.30 68.88 73.88
wo P 0.29 0.48 0.85 0.37 0.43 0.19

5.2.2.1 Micro / nano caracterizagao da superficie biomimética de fosfato de
calcio (Bio-CaP) e da superficie comercial de HAnano®

A microestrutura, espessura e a interface dos revestimentos de Bio-CaP
(Fig.15) e HAnano® (Fig. 16) foram analisadas por MEV-FIB, possibilitando uma
comparacgao entre eles. O corte em trincheira (Fig.15 A, B e C), em uma amostra de

cada grupo, dos revestimentos biomiméticos, Bio-CaP/Epikut, Bio-CaP/Strong e Bio-
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CaP/Unitite, e dos revestimentos comerciais, HAnano®Epikut Plus, HAnano®/Strong
SW Plus e HAnano®/Unitite Prime (Fig. 16), na superficie da CC e na superficie de
TR, possibilitou obter 5 medi¢cdes da espessura do revestimento, de cada espécimen,
cujos valores médios sdo apresentados na [N

Na figura 14, ao comparar os revestimentos de Bio-CaP (Fig. 14 A, A1, B,
B.1, C e C.1) e HAnano® (Fig.14 D, E e F), a 100.000x de magnificagdo, foi possivel
verificar que os dois revestimentos possuem microestruturas distintas. Os
revestimentos de Bio-CaP (Fig. 14 A, A1, B, B.1, C e C.1) exibiram estruturas
cristalinas nanoglobulares caracteristicas da hidroxiapatita uniformemente
depositadas ao longo de toda a superficie dos implantes (RIBEIRO et al., 2013). Ja os
revestimentos comerciais de HAnano® (Fig. 14 D, E e F) demonstraram
microestruturas de nanoagulhas recobrindo toda a superficie, com diferentes diregdes,
e com algumas regides sugestivas de poros (Fig. 14 E e F, setas amarelas).

Em relagdo a macroestrutura, os implantes com revestimentos de Bio-CaP
demonstraram diferencas ao comparar as diferentes regides dos implantes,
apresentando maior microporosidade na regido de CC (Fig. 14 A, B e C) e uma
microestrutura mais densa na regido de TR (Fig. 14 A.1, B.1, C.1), levando a uma
superficie mais regular, com menor porosidade, nos trés grupos avaliados, Bio-
CaP/Epikut, Bio-CaP/Strong e Bio-CaP/Unitite. A imagem da figura 14 A, regido da
CC do implante Bio-CaP/Epikut, sugere que a microestrutura densa do revestimento
de Bio-CaP foi formada a partir da estrutura microporosa com a formagao de um
grande numero de nanoglébulos, que causou o fechamento dos microporos. Em
algumas regides do revestimento de Bio-CaP, observou-se a formacéo de
microaglomerados dispersos na superficie, como indicado pelas setas azuis na figura

14 C.1 (regido de TR do Bio-CaP/Unitite) e corroborado pelas imagens de MEV-FEG
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da figura 12 A, B e C. Na imagem da figura 14 B, regido da CC do Bio-CaP/Strong,
identificou-se a presencga de NaCl residual, o qual € um subproduto formado na reagao
entre o CaCly/2HO e NaxHPO4/2H2O na etapa de deposigcdo do revestimento
biomimético, indicando que o enxague apds a remogao dos implantes da solugado SS
foi ineficiente (segéo 4.3.3). Tal observagéo é corroborada com os resultados de EDS
da TEBEIEIE, que exibiu a presenca do elemento sodio (Na) para esta amostra. Por
ultimo, na Figura 14C (CC da Bio-CaP/Unitite), notou-se o descolamento de camadas
na forma de placas (setas vermelhas), sugerindo o desprendimento da camada de
titanato de sodio durante a etapa de deposicao do revestimento de Bio-CaP devido a
presencga de microtrincas, conforme mostrado na figura 11 C e C.1. Os resultados de
EDS da Tabela 10 n&o indicaram a presencga do elemento sodio (Na) para a amostra
Bio-CaP/Unitite, provavelmente porque a camada de titanato de sddio encontrava-se

totalmente revestida com fosfato de calcio.
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Epikut Strong Unitite

Bio-CaP (CC)

Bio-CaP (TR)

HAnano®

Figura 14— Microanalise por MEV-FIB dos revestimentos biomimético de Bio-CaP e
comercial de HAnano®. Revestimento biomimético do Grupo Bio-CaP/Epikut em
regiao de CC (A) e TR (A.1), Bio-CaP/Strong em CC (B) e TR (B.1) indicando a
presenca de NaCl residual e Bio-CaP/Unitite em CC (C) e TR (C.1) sugerindo o
desprendimento da camada de titanato de sddio (setas vermelhas) e formagao de
microaglomerados dispersos na superficie (setas azuis). Revestimento comercial
HAnano® no Epikut Plus em regi&o de CC (D), Strong SW Plus em regiéo de TR (E) e
Unitite Prime em regido de CC (F) indicando microporos sobre a superficie (setas
amarelas).

As sessdes transversais dos revestimentos de Bio-CaP (Fig. 15) nas regides
de CC e TR das amostras Bio-CaP/Epikut (Fig. 15 A, A.1 e A.2), Bio-CaP/Strong (Fig.
15 B, B.1 e B.2), Bio-CaP/Unitite (Fig. 15 C, C.1 e C.2) demostraram uma estrutura
microporosa, com diferentes niveis de microposidade e tamanhos, e uma forte
interface entre a superficie metalica e o revestimento ceramico, indicando uma adesao
quimica satisfatéria ao longo de toda a superficie dos implantes, sem apresentar areas
sugestivas de vazios ou defeitos de deposicdo. Na comparagao entre a figura 15 e as

figura 14 (A, A.1, B, B.1, C e C.1), notou-se que as imagens se corroboram, uma vez

que nas regidbes de CC os revestimentos apresentaram um maior grau de
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microporosidade, enquanto nas regides de TR a microestrutura apresentou-se mais
densa ou com menor grau de microposidade, como por exemplo, na regido de TR do
Bio-CaP/Epikut (Fig. 15 A.2) que apresentou uma reduzida microporosidade.

Bio-CaP/Epikut Bio-CaP/Strong _ Bio-_CaP[l{ni_tite_ 7

Pt depositada
N

A.l B.1 C1
Pt Pt Pt

Interface forte

Bio-CaP Interface forte

Figura 15 — Microanalise de espessura por MEV-FIB do revestimento biomimético de
Bio-CaP nas regides de CC e vale de TR: Bio-CaP/Epikut (A, A.1 e A.2), Bio-
CaP/Strong (B, B.1 e B.2), Bio-CaP/Unitite (C, C.1 e C.2). As imagens demonstram a
trincheira realizada, a estrutura microporosa dos revestimentos e a forte interface
entre a superficie metalica e o revestimento de Bio-CaP, indicando adesao quimica
satisfatéria sem a presenca de vazios ou defeitos de deposicio.

A Figura 16 exibe as sessdes transversais dos revestimentos comerciais de
HAnano®, onde também se observou uma estrutura microporosa com diferentes
niveis de microporosidade e tamanhos. Sendo que, o revestimento da amostra
HAnano®/Epikut Plus (Fig. 16 A.1 e A.2) foi o que apresentou o maior grau de
microporosidade em todas as regides analisadas. Ao contrario das amostras Bio-CaP

(Fig. 15), todas as amostras com revestimento comercial de HAnano® (Fig. 16)

apresentaram uma interface fraca entre a superficie metalica e o revestimento
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ceramico com areas sugestivas de vazios ou defeitos de deposigao tanto nas regides
de CC (Fig. 16 A.1, B.1 e C.1) quanto nas regides de TR (Fig. 16 A.2, B.2 e C.2).
Como nao ha informacgdes disponiveis a respeito da técnica de deposicdo dos
revestimentos comerciais de HAnano®, nio foi possivel avaliar se a adesdo com o

substrato € quimica ou fisica.

HAnano®/Unltlte Prime
ows '

HAnano®/Epikut Plus HAnano®/Strong Sw Plus

Interface fraca

Interface fraca

Interface fraca
Interface fraca

Flgura 16 — Mlcroanallse de espessura por MEV-FIB do revestlmento comercial de
HAnano® nas regiées de CC e vale de TR das amostras: HAnano®/Epikut Plus (A, A.1
e A.2), HAnano®/Strong SW Plus (B, B.1 e B.2), HAnano®/Unitite Prime (C, C.1 e C.2).
As imagens mostram a trincheira realizada, a estrutura microporosa dos revestimentos
e a fraca interface entre a superficie metalica e o revestimento HAnano® com areas
sugestivas de vazios ou defeitos de deposigéo.

5.2.2.2 Analise estatistica de espessura da superficie biomimética de fosfato de
calcio (Bio-CaP)
Os dados de espessura, obtidos por analise de imagens de MEV-FIB, dos

revestimentos biomiméticos de Bio-CaP (Tab. 11) foram analisados através do
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software GraphPad Prisma 5.01 (Graph Pad Software Inc), tratados através do
meétodo da analise de variancia (One-Way - ANOVA) e complementados pelo post-
test de Tukey, com nivel de significancia de 5% (p < 0,05), onde identificou-se

diferenga estatistica (P < 0,0001) entre os diferentes grupos indicados no Grafico 1.

Tabela 11 — Espessura média dos revestimentos de Bio-CaP obtida por analise de
imagens de MEV-FIB antes da instalagdo em osso bovino.

Espessura média (nm)
Regiao de interesse

Amostra = . ——
Camara de cicatrizacao Topo de rosca
Bio-CaP/Epikut 204,6 £ 3,2 109,6 + 24,4
Bio-CaP/Strong 288,7 + 38,4 246,2 + 18,0
Bio-CaP/Unitite 339,56 + 36,2 215,7 £ 29,9

Grafico 1 — Médias das deposi¢des dos revestimentos biomiméticos de Bio-CaP.

Deposicdes dos revestimentos biomiméticos
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Em relacdo a regido de CC e TR, quando analisados a espessura de

deposicdes dos revestimentos biomiméticos na mesma amostra, o Bio-CaP/Epikut
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(CC 204,6 £ 3,2 nm e TR 109,6 + 24,4 nm) e o Bio-CaP/Unitite (CC 339,5 £ 36,2 nm
e TR 215,7 £ 29,9 nm) revelaram diferenga estatistica significante entre estas regides.
A diferenca de espessura de revestimentos de CaP depositados em superficies de
titdnio pelo método biomimético era esperada, devido ao seu carater intrinseco de
deposicao heterogénea. Essa diferenga na espessura pode ser intensificada pelo grau
de exposicdo de cada regido do implante a solugdo SS. Assim, a posi¢cao dos
implantes na etapa de deposi¢ao pode influenciar a espessura dos revestimentos
depositados, ou seja, as regides que ficaram em maior contato a solugdo SS
apresentaram revestimentos com maior espessura e aquelas que ficaram em menor
contato apresentaram menor espessura.

Quando pareados os grupos, a menor deposigao do filme na regido de TR
do Bio-Cap/Epikut demonstrou diferenca estatistica significante quando comparada
com a regidao de CC do Bio-CaP/Strong (288,7 + 38,4 nm) e do Bio-CaP/Unitite. Em
adicdo, também foram encontradas diferengas estatisticas significantes entre a regido
de TR do Bio-CaP/Strong (246,2 £ 18,0 nm) e CC do Bio-CaP/Unitite e regido de TR
do Bio-CaP/Unitite e CC do Bio-CaP/Strong.

A analise de espessura dos revestimentos demostrou um padrao coerente de
deposicao das superficies biomiméticas, demonstrando nas trés macrogeometrias
estudadas um maior depdsito na regido de CC quando comparada a TR. Tais dados
sugeriram um favorecimento de deposi¢ao dos revestimentos biomiméticos na regiao
de CC, possivelmente pela maior exposigcdo da superficie desta regido na
macroestrutura do implante (Fig. 7, Macrogeometria dos implantes S.I.N.), enquanto
o TR limitado por uma macroestrutura sulcular em seus flancos, que pode reduzir a
corrente de fluxo da SS e a troca i6nica na regido. Outra possivel correlagdo deste

comportamento, pode ser devido a posicdo em que os implantes foram fixados na
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autoclave, o que deixou a superficie da camara de cicatrizacdo em maior exposicao
ou contato com a solucdo SS.

A menor espessura de revestimento biomimético no Bio-CaP/Epikut
também demonstrou diferenga estatistica significante quando pareadas com as
regides de TR dos grupos Bio-CaP/Strong e Bio-CaP/Unitite. A maior profundidade do
vale de rosca, estrutura localizada entre os TR, do Bio-CaP/Epikut, mesmo com um
maior passo entre os TR, pode representar um fator macroestrutural desfavoravel para
a deposicao dos revestimentos biomiméticos, enquanto a presenca de vales de roscas
com menor profundidade, como o Bio-CaP/Strong, ou mesmo associadas a roscas
intermediarias, como o Bio-CaP/Unitite, sugerira ser macroestruturas favoraveis para
uma maior deposigao do filme, seja pela menor profundidade do vale de roscas e/ou
menor passo entre roscas (Fig. 7).

Ao analisar a regido na CC, foi demonstrada diferenca estatistica entre a
CC do Bio-CaP/Epikut e a CC dos grupos o Bio-CaP/Strong e o Bio-CaP/Unitite. Tais
dados corroboraram com a maior média de espessura do Bio-CaP/Unitite na CC, com
diferenga estatistica significante.

Confrontando estes dados com a macroestrutura da CC plana e ampla do
Bio-CaP/Unitite e Bio-CaP/Strong e da CC do Bio-CaP/Epikut com uma
macrogeometria de rosca reversa localizada entre as roscas, com forma levemente
sulcular, de menor largura que as demais CC, possibilita sugerir que esta ultima
macrogeometria também seja desfavoravel a deposicdo de revestimentos mais
espessos (Fig. 7). Por outro lado, comparando os valores dos desvios padrdes,
observou-se que a amostra Bio-CaP/Epikut foi a que apresentou os menores valores
tanto na regido da CC quanto no TR, indicando maior uniformidade na espessura do

revestimento. Sendo que, na regido da CC, o revestimento apresentou espessura
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mais uniforme do que na regido de TR, retornando a suposi¢ao quanto a existéncia

de uma correlagéo entre macrogeometria e espessura de deposigao.

5.2.2.3 Analise estatistica de espessura, superficie biomimética de fosfato de
calcio (Bio-CaP) versus superficies comerciais de HAnano®

A tabela 12 apresenta os valores de espessura média dos revestimentos de
Bio-CaP e HAnano® obtidos por analise de imagens de MEV-FIB. Ao comparar a
analise estatistica das diferentes macrogeometrias com revestimento biomimético de
Bio-CaP e com o revestimento comercial de HAnano®, foi revelada uma diferenca
estatistica significante (p < 0.0001) entre os grupos, revelando uma maior espessura
do filme em todas as amostras com revestimento biomimético de Bio-CaP quando

comparadas as amostras com superficie comercial de HAnano® (Graf. 2).

Tabela 12 — Espessura média dos revestimentos de Bio-CaP e HAnano® obtida por
analise de imagens de MEV-FIB.
Espessura média (nm)

Regido de interesse

Amostra = .
Camara de cicatrizacéo Topo de rosca
Bio-CaP/Epikut 204,6 £ 3,2 109,6 £ 24,4
Bio-CaP/Strong 288,7 £ 38,4 246,2 £ 18,0
Bio-CaP/Unitite 339,5 + 36,2 215,7 £ 29,9
HAnano®/Epikut Plus 87,6 £32,5 91,3+28,6
HAnano®/Strong SW Plus 47,6 + 11,2 26,5+6,9

HAnano®/Unitite Prime 30,5+6,7 48,5+ 17,9
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Grafico 2 — Comparagdo das deposi¢coes das diferentes macrogeometrias com
revestimentos biomiméticos de Bio-CaP e comerciais de HAnano®.
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As regides das CC do Bio-CaP/Epikut, do Bio-CaP/Strong e do Bio-
CaP/Unitite e dos TR do Bio-CaP/Strong e do Bio-CaP/Unitite demonstraram diferenga
estatistica significativa quando comparadas a todas as amostras revestidas com
HAnano®. Ja a regido de topo de rosca do Bio-CaP/Epikut, de menor espessura de
revestimento Bio-CaP dentre os implantes revestidos com Bio-CaP, apresentou

diferenca estatistica significativa quando comparado com a regidao de Camara de
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cicatrizagdo do HAnano®/Strong SW Plus e do HAnano®/Unitite Prime e da regido de
topo de rosca do HAnano®/Strong SW Plus e do HAnano®/Unitite Prime.
Contrariamente as amostras revestidas por Bio-CaP, o revestimento de
HAnano® apresentou, dentre as amostras comerciais, uma maior espessura de
HAnano® no grupo HAnano®/Epikut plus, na regido de CC e TR. Dentro da analise
deste grupo nao foi possivel verificar regides favoraveis a deposigdes mais espessas
de HAnano®.
5.2.2.4 Analise isolada de espessura dependente do tipo de revestimento
Isolando a analise estatistica somente para o tipo de revestimento, Bio-CaP
ou HAnano®, a favor da area de deposi¢édo, sem considerar a macrogeometria dos
implantes, foi indicada uma diferencga estatistica (P < 0,0001), demonstrando um maior
depdsito do revestimento Bio-CaP na regido de CC (277.60 £ 64.16 nm), seguido pelo
mesmo revestimento em regido de TR (190.50 + 64.74 nm) e pelo revestimento de
HAnano® em TR (55.44 + 33,38 nm) e em CC (55.22 + 33.38 nm) (Graf. 3).

Grafico 3 - Analise do tipo de revestimento em area de camara de cicatrizagao e de
topo de roscas.
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O isolamento da analise quanto ao tipo de revestimento, sem considerar a
macrogeometria, revelou uma superioridade na espessura do revestimento de Bio-
CaP, tanto na regidao de CC quanto no TR. Em adi¢&o, esta analise corrobora com os
dados ja demonstrados em relagdo a maior espessura do revestimento de Bio-CaP
na regido da CC quando compara a regidao de TR. Contrariamente, os dados
demonstraram uma espessura mais regular do revestimento de HAnano® na regiao
de TR e CC quando comparados as diferencas encontradas na CC e TR para o

revestimento de Bio-CaP.

5.2.3 Microrrugosidade

A rugosidade média (Ra) dos diferentes grupos foi avaliada através de
microscopia oOptica de Varredura Confocal (Alicona InfiniteFocus®) e possibilitou
comparar a microporosidade do revestimento biomimético de Bio-CaP nas diferentes
macrogeometrias e quando comparado ao revestimento comercial de HAnano®, e ao
TSQT, etapa anterior a deposig¢ao do revestimento de Bio-CaP. O perfil de rugosidade
foi avaliado em um campo de cada grupo, na regido de CC, Bio-CaP/Epikut, Bio-
CaP/Unitite,  Bio-CaP/Strong, = TSQT/Epikut, = TSQT/Strong, = TSQT/Unitite,
HAnano®/Epikut Plus, HAnano®/Strong SW Plus e HAnano®/Unitite Prime e os
implantes do grupo controle ISTT/Epikut, ISTT/Strong SW e ISTT/Unitite, sem

tratamento de superficie (Graf. 4).
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Grafico 4 — Microrrugosidade das superficies de fosfato de célcio comparada as
diferentes superficies avaliadas.
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Microporos (<20 pm) e nanoporos (1-10 nm) foram indicados por favorecer

uma maior adsorgao de proteinas 0sseas, acarretando uma melhor adesao celular e
osseointegracao de implantes (RIBEIRO et al., 2013). Dito isso, o revestimento
biomimético de Bio-CaP demonstrou microporos nas trés macrogeometrias avaliadas,
sendo a menor Ra no Bio-CaP/Epikut (0,7286 um), seguido pelo Bio-CaP /Unitite
(0,8624 pm) e Bio-CaP/Strong (1,2905 um). Tais dados podem ser corroborados com
as médias das espessuras dos revestimentos biomiméticos em areas de TR
apresentadas no Grafico 1, médias das deposi¢des dos revestimentos biomiméticos,
possibilitando verificar a menor espessura de revestimento Bio-CaP e de Ra no Bio-
CaP/ Epikut.

Em relagao as diferentes etapas da técnica biomimética, nao foi possivel
correlacionar as etapas de alteracdes de revestimento (Graf. 5). Um padrao de Ra nas
etapas de alteragdes de revestimento foi encontrado no grupo Bio-CaP/Epikut
apresentando um decréscimo na microrrugosidade da etapa ISTT até a Bio-CaP,

enquanto no Bio-CaP/Strong houve wuma relacdo inversa, aumento da
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microrrugosidade. Ja o Bio-CaP/Unitite, foi o Unico que apresentou maior Ra na etapa
da TSQT quando comparado com a etapa de deposigdo do revestimento (Graf. 5).
Este dado possibilita sugerir uma correlagdo macrogeométrica favoravel a formagao
do composto de titanato de sodio na etapa do TSQT, por ser a unica macrogeometria
com roscas duplas, reduzindo o espago entre topo de roscas. Em adicdo, a
divergéncia dos dados quanto ao Ra nas diferentes etapas da biomimetizacéo
sugeriram uma correlagdo entre a macrogeometria de cada grupo de implante e a

microrrugosidade das etapas ISTT, TSQT e Bio-CaP (Graf. 5).

Grafico 5 — Microrrugosidade nas diferentes etapas da técnica de biomimetizagao.
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Ja ao comparar a Ra entre os revestimentos de Bio-CaP e HAnano®, nas
diferentes macrogeometrias, os grupos Bio-CaP/Unitite e Bio-CaP/Strong
apresentaram uma menor microrrugosidade, enquanto o Bio-CaP/Epikut apresentou
uma Ra proxima a do HAnano®/Epikut Plus comercial (Graf. 6). O padrao de
microrrugosidade nas diferentes macrogeometrias do HAnano® vai de encontro com
os dados correlacionados entre microrrugosidade e macrogeometria ja discutidos no

Bio-CaP acima.

Grafico 6 — Comparacgdo entre os revestimentos Bio-CaP e HAnano® nas diferentes
macrogeometrias.
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Isolando a analise estatistica quanto ao tipo de revestimento nas diferentes
macrogeometrias utilizadas, considerando somente o revestimento, os valores de Ra
tratados através do método da analise de variancia (One-Way - ANOVA) e
complementados pelo post-test de Tukey, com nivel de significancia de 5% (p < 0,05),
nao revelaram diferenca estatistica entre os grupos (p = 0,544). Entretanto, foi
possivel verificar uma maior Ra nas superficies com TSQT, seguida do revestimento
comercial HAnano®, ISTT, grupo sem revestimento (Controle), e Bio-CaP,

apresentando a menor Ra (Graf. 7).
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Grafico 7 — Microrrugosidade superficial das diferentes superficies e revestimentos.
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O elevado Ra dos revestimentos de HAnano® sugeriu ser uma resultante
associativa de um revestimento de menor espessura quando comparado ao Bio-CaP,
adicionado a uma deposi¢cao nao uniforme do filme, pela presenga de acumulo de
material (Fig. 8, setas azuis), alto numero de “micropits” (Fig.8 C.1) n&o recobertos
pelo HAnano® e algumas microtrincas (Fig.8 B.1, C e C.1 setas vermelhas).
Corroborado ainda pelas analises das sessodes transversais (Fig. 16) com areas
sugestivas de vazios ou defeitos de deposig¢ao tanto nas regides de CC (Fig. 16 A.1,
B.1 e C.1) quanto nas regides de TR (Fig. 16 A.2, B.2 e C.2).

Assim como os revestimentos de HAnano®, o alto Ra do grupo de implantes
tratados pelo método de TSQT para a formagdo da camada de titanato de sédio,
resultou de uma microtextura em forma de microagulhas disposta de forma irregulares
(Fig. 11 A, B e C — setas amarelas), com areas de camadas densas e areas
microporosas (Fig. 10 A.2,A.3, B.2, B.3,C.2 e C.3, setas vermelhas e verde), com

presenca de estruturas cristalinas (Fig.10 A.4, B.4 e C.4, setas brancas) e microtrincas
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(Fig. 11. A.1, C e C.1, setas roxas). Nesse contexto, o alto Ra do grupo TSQT vai de
encontro ao objetivo de preparo de superficie para a posterior deposi¢cdo do
revestimento biomimético de Bio-CaP.

Ja a menor Ra apresentada entre as superficies de Bio-CaP, sugeriu ser
uma resultante de uma superficie mais homogénea associada a maior espessura de
revestimento, quando comparada ao Ra do TSQT e do HAnano®. Estes dados
sugerem uma superficie mais regular, com menor porosidade, mesmo quando
remetemos aos dados apresentados no MEV-FIB de maior microporosidade na regiao
de CC (Fig. 14 A, B e C) e uma microestrutura mais densa na regiao de TR (Fig. 14
A.1, B.1, C.1) ou no MEV-FEG, onde foram apresentados alguns aglomerados
dispersos na superficie (Fig.12 A2, B2 e C2, setas amarelas) e microporosidades de
diferentes tamanhos (Fig.12 A2, A.3, B2, B.3, C.2 e C.3, setas azuis). Em adigéo, a
maior espessura dos revestimentos de Bio-CaP possibilitou uma menor presenca de
“micropits”, demonstrados nas imagens de MEV das Figs. 12 e 14, acarretando menor

Ra.

5.2.4 Difragao de raios-X com incidéncia rasante (GIXRD)
5.2.4.1 Difratogramas dos implantes dentarios usinados

Podemos observar abaixo nas figuras 24,25 e 26 a prevaléncia de titanio (Ti) e
oxidos de titanio nos implantes usinados antes do tratamento quimico e térmico e da
deposic¢ao do revestimento de Bio-CaP, no Implante Epikut (Fig. 24), Strong (Fig. 25)

e Unitite (Fig. 26).
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Figura 24. DRX do implante ISTT/Epikut.
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Figura 25. DRX do implante ISTT/Strong
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5.2.4.2 Difratogramas dos implantes dentarios com tratamento quimico e
térmico (TSQT).
Apos o tratamento quimico e térmico podemos observar além do Ti e 6xidos de

titdnio, o surgimento da fase cristalina de titanato de sodio (Na2TizO7) nos implantes

Figura 26. DRX do implante ISTT/Unitite

TSQT/Epikut (Fig. 27), TSQT/Strong (Fig. 28) e TSQT/Unitite (Fig. 29).
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Figura 27. DRX do implante TSQT/Epikut.
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Figura 28. DRX do implante TSQT/Strong.
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Figura 29. DRX do implante TSQT/Unitite.

5.2.4.3 Difratograma dos implantes dentarios com revestimento Bio-CaP

Podemos observar nos difratogramas abaixo (figuras 30, 31 e 32) o
surgimento das fases cristalinas correspondes a hidroxiapatita (HA) e o beta- fosfato
tricalcico (B-TCP), além dos compostos citados anteriormente, corroborando com os
resultados de EDS, onde se observa a presenca dos elementos calcio e fésforo
apenas nos implantes com revestimento de Bio-CaP. Os picos de HA e B-TCP
aparecem nos difratogramas com baixa intensidade possivelmente devido aos
seqguintes fatores: i) baixa cristalinidade; ii) pequena quantidade na superficie que é
caracterizada pela fina camada depositada, comprovada pelos resultados de MEV-
FIB na seg¢ao 5.2.2.2; iii) alta intensidade dos picos de Ti e seus 6xidos, que acabam

sobrepondo aos picos dos fosfatos de calcio.
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Figura 30. DRX do implante Bio-CaP/Epikut.
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Figura 31. DRX do implante Bio-CaP/Strong.
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Figura 32. DRX do implante Bio-CaP/Unitite.

5.3 MICRO / NANO CARACTERIZAGAO DA SUPERFICIE BIOMIMETICA DE

FOSFATO DE CALCIO (Bio-CaP) APOS INSTAGAO OSSEA

5.3.1 Analise das superficies biomiméticas de Bio-CaP apés implantagao
Microtomégrafo 3D

A analise no py-CT revelou o intertravamento dos trés implantes analisados:
Bio-CaP/Strong, Bio-CaP/Epikut e Bio-CaP/Unitite, demonstrando contato com a
medular 6ssea dos CPsBones em todos os implantes utilizados, conforme observado
pelo software Dataviewer (Fig. 33 A, B e C). A regido periférica dos implantes
apresentou valores percentuais semelhantes de densidade mineral 6ssea média (Bio-
CaP/Epikut 0,550% BDM, Bio-CaP/Strong 0,403% BDM e Bio-CaP/Unitite 0,438%

BDM). A adicao desses dados, aliada a utilizagdo de implantes com os mesmos
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torques finais de instalagédo, assegurou-se a padronizagéo das forgas exercidas sobre

as superficies biomiméticas de Bio-CaP, permitindo uma melhor analise comparativa.

=

N

14
3
.
S
(3
¢
%
\ !

;
)

——

Figura 33 — Reconstrugao 3D dos implantes com revestimento de Bio-CaP instalados
nos CPsBones. Corte transversal do Bio-CaP/Epikut (A), Bio-CaP/Strong (B) e Bio-
CaP/Unitite (C) demonstrando todas as superficies em intimo contato com as
medulares ésseas. Corte axial demonstrando as areas de eleicdo para analise da
BMD no Bio-CaP/Epikut (A.1), Bio-CaP/Strong (B.2) e Bio-CaP/Unitite (C.3).

5.3.2 Micro/nano caracterizagcao da superficie biomimética de fosfato de calcio
(Bio-CaP) apés instalagao 6ssea

As eletromicrografias no MEV-FIB dos implantes instalados revelaram a
presenca do revestimento de Bio-CaP por toda a superficie, mesmo apds a instalacao

nas trés macrogeometrias analisadas, demonstrando uma boa resisténcia a adesao.
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Porém, a nanoestrutura do Bio-CaP mostrou ter sofrido alteragdes em sua superficie,
apresentando areas fortemente densas, sugerindo uma compactagao devido as forgas
compressivas, de tensao e corte, geradas durante as implantagdes.

O atrito promovido sugeriu areas de arraste do revestimento de Bio-CaP,
acarretando em regides sugestivas de micropits (Fig. 34 B.1, B.1.1, A2 e C.1, Fig. 3
C.1 e Fig. 36 C.1, setas amarelas) microtrincas (Fig. 35 A.1 e A.2 e Fig. 36 B.1, setas
verdes), com acumulos do revestimento nas bordas (Fig. 34 B.1.1 e Fig. 35 A.2, setas
roxas). Foram visualizadas areas com forte carregamento, sugestivas de acumulo de
material (Fig. 35 B.1 e Fig. 36 C.1.1, setas roxas) devido ao movimento de arraste
sofrido pelo revestimento de Bio-CaP. A presencga de matéria organica 6ssea aderida
em todas as superficies também foi evidente (Fig.34 A.1, B.1, A.2 e C.1 e Fig. 36 B.1
e C.2, setas vermelhas). Além disso, a superficie do revestimento de Bio-CaP também
apresentou areas sugestivas de microporos (Fig. 35 B.1.1, setas azuis).

O efeito de arraste pode ser mais bem evidenciado ao observar a figura 4
A.1, que demonstra a agao do atrito entre 0 0sso e o revestimento biomimético de Bio-
CaP através de ranhuras horizontais paralelas resultantes da implantacéo (fig. 4 A.1,
setas marrons), o que sugere ser ranhuras sobre a superficie do revestimento.

Em adicdo, apds a implantagdo, ao comparar os revestimentos de Bio-CaP
depositados nas trés macrogeometrias, Bio-CaP/Epikut, Bio-CaP/Strong e Bio-
CaP/Unitite, em TR e CC e nos diferentes tercos do implante, terco apical e médio, as
eletromiografias ndo demonstraram diferenca quanto a microestrutura dos

revestimentos.
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Figura 34 — Bio-CaP/Epikut apds instalacdo. Area de analise demarcada na CC (A) e
no TR (B) no tergo apical e CC no tergo médio do implante (C), demonstrando
particulas ésseas (A.1, B.1 e C.1, setas vermelhas), micropits (A.2, B.1, B.1,1 e C.1,
setas amarelas). Imagem B.1 ampliada demonstrando areas sugestivas de acumulo
de revestimento (B.1.1, setas roxas).
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Figura 35 — Bio-CaP/Strong apds instalacdo. Area de analise demarcada na CC (A) e
no TR (B) no terco apical e CC no terco médio do implante (C), demonstrando
microtrincas (A.1 e A.2, setas verdes), micropits (C.1, setas amarelas) e acumulo de
revestimento (A.2 e B.1, setas roxas). Imagem B.1 ampliada demonstrando as areas
sugestivas de microporos (B.1.1, setas azuis).
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Figura 36 — Bio-CaP/Unitite ap6s instalagdo. Area de analise demarcada na CC (A) e
no TR (B) no terco apical e CC no terco médio do implante (C), demonstrando
microtrincas (B.1, setas verdes), micropits (C.1 e C.1.2, setas amarelas) e acumulo de
revestimento (C.1.1, seta roxa). Imagem C.1 ampliada demonstrando as areas
sugestivas de micropits (C.1.2, setas amarelas) e C.1.1 demostrando area sugestiva
de particula 6ssea aderida na superficie do revestimento delimitada por um defeito na
imagem em forma de halo (setas laranjas). A imagem A.1 demonstra ranhuras
horizontais paralelas resultantes do atrito entre o osso e o revestimento Bio-CaP
durante a implantacdo (setas marrons).

A analise da espessura e da interface das secgbes transversais dos
revestimentos de Bio-CaP apdés a implantagdo demonstrou a integridade dos mesmos,
sugerindo boa resisténcia a adesao, evidenciada pela forte interface com a superficie

metalica, e similaridade microestrutural em comparagao com as sec¢des transversais

observadas no MEV-FIB antes das implanta¢des (Fig. 15). Entretanto, a analise
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comparativa entre imagens transversais anteriores (Fig. 15) e posteriores (Fig. 30) a
instalagdo éssea na regido de TR, sugeriram uma redugdo na microporosidade,
indicando uma possivel compactacédo do revestimento devido ao arraste de material
causado pelo atrito com o osso durante a implantagdo, como demonstrada na figura

37 A.2.1 (seta azul).

Bio-CaP/Epikut Bio-CaP/Strong Bio-CaP/Unitite

Interface forte Interface forte

\

Interface forte Interface forte Interface forte

Figura 37 — Microanalise de espessura por MEV-FIB do revestimento de Bio-CaP nas
regides de CC e TR apds implantagdo: Bio-CaP/Epikut (A.1, A.2 e A.2.1), Bio-
CaP/Strong (B.1 e B.2), Bio-CaP/Unitite (C.1 e C.2). Estrutura microporosa dos
revestimentos e a forte interface entre a superficie metalica e o revestimento Bio-CaP,
indicando adesao quimica satisfatoria sem a presenca de vazios ou defeitos de
deposicdo. Aimagem A.2 ampliada na A.2.1 demonstrando na seta azul a redugao de
espessura do filme.

Os dados de espessura, obtidos por analise de imagens de MEV-FIB, dos
revestimentos biomiméticos de Bio-CaP apds as implantagdes revelaram uma
reducao da espessura em todas as macrogeometrias, nas duas regides analisadas,
TR e CC (Tab. 13). A analise estatistica através do software GraphPad Prisma 5.01
(Graph Pad Software Inc), pelo método da analise de variancia (One-Way - ANOVA)

e complementados pelo post-test de Tukey, com nivel de significancia de 5% (p <
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0,05), identificou-se diferenca estatistica (P < 0,0001) entre os diferentes implantes e
regides de analise (TR e C) apds a implantagao, indicados no Grafico 8.B. A maior
espessura de revestimento apds implantagao foi a do implante Bio-CaP/Unitite CC. O
mesmo padrao de maior espessura de filme biomimético na CC quando comparada
ao TR se manteve nos grupos Bio-CaP/Epikut e Bio-CaP/Unitite apds a implantacéo,
com maior espessura de filme no CC. Ja no Bio-CaP/Strong apds a implantacéo, a
relacdo de espessura entre CC e TR revelada na analise prévia implantagcao foi
invertida.

Tabela 13 — Espessura média dos revestimentos de Bio-CaP antes e apds a
implantacao obtida por analise de imagens de MEV-FIB.

Espessura média (nm)
Regiao de interesse

Amostra = . . =
Camara de cicatrizacao Topo de rosca
Bio-CaP/Epikut - Antes 2046 + 3,2 109,6 + 24,4
Bio-CaP/Strong - Antes 288,7 + 38,4 246,2 £+ 18,0
Bio-CaP/Unitite - Antes 339,5 + 36,2 2157 £ 29,9
Bio-CaP/Epikut - apés 185,42 + 37,39 77,84 £ 13,75
Bio-CaP/Strong - apods 81,51 +17,02 79,88 + 15,97

Bio-CaP/Unitite - apos 220,92 + 36,2 126,76 + 20,38
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Grafico 8 — Analise de espessura dos Bio-CaP apds implantacao. Grafico dos Bio-
CaP antes e apos a implantacéo (A) e analise estatistica da espessura dos implantes
Bio-CaP apos implantagao (B). Analise estatistica isolado por grupo, Bio-Cap/Epikut
(C), Bio-Cap/Strong (D) e Bio-Cap/Unitite (E).
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Ao isolar a analise estatistica por grupo, o Bio-CaP/Epikut e o Bio-
CaP/Unitite apresentaram diferenca estitica (p = 0,0019 e p < 0,0001,
respectivamente) na espessura do revestimento quando agrupadas as regides de CC
e de TR antes e apds a implantagdo. Porém, ao comparar somente a mesma regiao
de interesse no Bio-CaP/Epikut, verificou-se a auséncia de diferenga estatistica, entre
o CC antes e apos a implantacao e o TR antes e apés a implantagdo. Contrariamente,
a analise do Bio-CaP/Strong e do Bio-CaP/Unitite revelaram diferengas estatisticas
(p = 0,0001 e p < 0,0001, respectivamente) quando comparado o CC antes e apds a
implantacdo e entre o TR antes e apds a instalacao, indicando uma perda e/ou
compactagao significativa do revestimento nas mesmas regides de interesse, nos

diferentes momentos.



102

Tomando as medidas de espessura inicial e apds as instalacbes dos
revestimentos de Bio-CaP e calculando o percentual de perda ou reducido de
espessura, percebe-se uma elevada perda ou compactacdo do revestimento Bio-
CaP/Strong, enquanto o Bio-CaP/Epikut e Bio-CaP/Unitite se mantiveram abaixo dos
50% de perda ou reducéo da espessura (Tab. 14).

Tabela 14 — Percentual de perda/reducao de espessura média dos revestimentos de
Bio-CaP apés a implantagao.

Perda ou compactacao de Espessura média %
Regiao de interesse

Amostra 3 ~
Camara de compensacao Topo de rosca
Bio-CaP/Epikut 9.37% 28,97%
Bio-CaP/Strong 71.76% 67,55%
Bio-CaP/Unitite 34.92% 41,23%

Logo, baseado nestes dados acima, somente o Bio-CaP/Epikut foi capaz
de manter o revestimento de Bio-CaP sem perdas ou deformacdes/reducdes
significativas. Estas analises evidenciaram a forte influéncia da macrogeometria dos
implantes, apds instalacdo em o0sso bovino com microdureza média de 14,8 + 2,1 HV
(Tab. 15), nas propriedades micro e nanoestruturais dos revestimentos de Bio-CaP,
uma vez que as caracteristicas de intertravamento, forgas axias e transversais que
cada desenho de rosca e de camara de cicatrizagao possui, exerce um efeito em maior
Ou menor grau sobre o revestimento.

Apesar dos efeitos sofridos apds as instalagcbes em osso bovino, os
resultados descritos acima mostraram que os revestimentos de Bio-CaP se
mantiveram presentes, integros e aderidos a superficie dos implantes dentarios com
diferentes macrogeometrias, demonstrando um grande potencial de aplicagéo na area

da odontologia.
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Na figura 39 abaixo podemos avaliar algumas indentag¢des feitas no Corpo de

Prova de osso bovino.

Figura 39. A, B e C imagens de algumas indentagbes do teste de microdureza.

Na tabela 15 abaixo temos a média da dureza Vickers calculada a partir das

cinco indentagdes realizada em CP.

Tabela 15 - Dureza Vickers - osso bovino

Medida dq (um)
1 0,479

2 0,485

3 0,48

4 0,524

5 0,552
Média

dz (um)
0,464
0,496
0,463
0,546

0,556

d (um)
0,4715
0,4905
0,4715
0,535

0,554

HV

16,68284
15,41542
16,68284
12,95764

12,08409

14,76 £ 2,13
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6. DISCUSSAO

Atualmente existem varios pesquisadores que ndao medem esforcos para
desenvolverem melhorias na area da implantodontia, melhorias foram feitas na
macrogeometria dos implantes dentarios como mudangas relacionadas ao formato
das roscas, formato delas, entre outras. As pesquisas relacionadas a superficie dos
implantes permitiram o desenvolvimento de nanosuperficies, através de diversas
técnicas fisica e quimicas proporcionando uma interacdo célula/implante mais
promissora principalmente para situacdes adversas como 0sso de baixa densidade.
Em nosso estudo buscamos avaliar o comportamento da superficie com revestimento

biomimético de Bio-CaP apéds a instalacido em o0sso bovino.

6.1 Implantes HAnano / Microanalise elementar

Os implantes S.I.N. utilizam o método Promimic nano HA, este método
compreende a formagao de uma fase liquida cristalina em uma solugdo aquosa com
calcio, fosforo e um tensoativo imersos em uma atmosfera de amébnia para que os
cristais nanométricos sejam formados (ALMEIDA et al., 2023).

SARTORETO et al.,2020, em um estudo que teve como objetivo avaliar: a
topografia das superficies de trés diferentes marcas comerciais; respostas
biomecanicas, histomorfometricas e histolégicas do osso verificou a presenca do
elemento quimico vanadio no implante Epikut Plus apods a realizacdo de EDS, assim
como ALMEIDA et al., 2023, também encontraram este elemento quimico no mesmo
implante, em nossa pesquisa ndo constatamos a presencga de tal elemento (vanadio),
assim como MELLO-MACHADO et al.,2021, ndo encontraram este elemento quimico

no implante Epikut Plus apd6s a analise de EDS.
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6.2 Titanato de s6dio/EDS

Em nossos achados todas as superficies das amostras que foram submetidas
ao tratamento quimico e térmico verificamos a formacao de cristais semelhantes a
agulhas de titanato de sodio. Esta microestrutura é parecida aos titanatos de sddio
observados por Ribeiro et al., 2012; e os cultivados em scaffolds 3D de Ti e NiTi por
WU et al., 2008. O TSQT também promoveu o aumento de rugosidade em algumas

amostras.

6.3 Espessura do Revestimento de HA

Em nosso estudo utilizamos uma solugdo simplificada por 21 dias do fluido
corporal simulado descrito por KOKUBO e obtivemos uma espessura do revestimento
de Hidroxiapatita na regido de topo de rosca e camara de compensagao e
conseguimos as maiores medias de 339,5 nm na CC do implante Unitite e 246,2 nm
no TR do implante Strong, ja BALTATU et al, 2021, utilizaram a SBF que possui uma
quantidade maior de reagentes e obtiveram revestimentos uniformes como o nosso
porém com espessuras de 35 ym para a amostra S1-AH, 29 um para a amostra S2-
AH e 31 ym para a amostra S3-HA. A HA possui algumas desvantagens como
tenacidade a fratura, baixa resisténcia a tragao e fragilidade (ABDULGHAFOR et al.,
2024). A literatura ndo aponta qual seria o tamanho ideal do revestimento. RIBEIRO
et al.,, 2013, utilizaram chapas de titanio micro e macroporoso produzidas por
metalurgia do pé para o tratamento biomimético, foi utilizada SS por 7, 14 e 21 dias.
Obteve valores de espessura para as amostras de 319,91 £ 151,40 nm para o CPTi-
21,217,70 £ 19,87 parao mTi-21 e 54,30 £ 11,88 para o MTi-21. Desvio padréo baixo
indica uma uniformidade na espessura dos revestimentos. Uma das grandes

limitacbes deste processo € o tempo, Resende et al.,2008, obtiveram a deposicao de
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uma fina camada de fosfato de calcio com aproximadamente 15 ym com apenas sete
dias em FCS, o que foi observado em MEV/FIB. ANDRADE (1999), mostrou através
deste método que é possivel obter revestimentos homogéneos e sem trincas.
Utilizando uma média da regido de CC obtivemos uma espessura de 277,60 + 64.16
nm, ja ROCHA et al.,2011 obteve uma espessura média de 353,00 £ 20,50 ao utilizar
amostras porosas produzidas pela metalurgia do po.

BALTATU et al., 2021, revestiram biomimeticamente 3 ligas de Ti através de
uma solugdo SBF. Realizaram analise de micro-indentagdo, com um aparelho UMTR
2M - CTR, antes e ap0s as ligas serem revestidas. Verificaram que o modulo de Yong
foi reduzido em aproximadamente 50%. Antes da deposigcao o valor era de 103-120
GPa e apds o tratamento biomimético as ligas tiveram os seguintes valores 55,35 +
0,3; 56,25 + 0,2 e 56,45 £ 0,2. Esta reducéo é importante pois aproxima o modulo de
elasticidade do implante ao osso.

FERREIRA MARTINEZ et al. (2018) avaliaram in vitro, em discos de titanio, a
influéncia de nanocristais de hidroxiapatita depositados sobre superficies tratadas
com duplo ataque acido, comparando com superficie tratada apenas com duplo
ataque acido. Em ambas as superficies foram feitos cultivo celular com pré-
osteoblastos por 72 horas. Observou-se uma maior viabilidade celular, aumento do
colageno tipo | e uma maior proliferagdo celular nas superficies tratadas com HA
quando comparadas com a superficie sem HA. Uma quantidade maior de
osteopontina foi observada nas primeiras 24 horas na nanosuperficie quando
comparada a superficie de controle, apds 48 horas nenhuma diferenga significativa foi
observada.

JIMBO et al. (2012) avaliaram histologicamente dois grupos de implantes onde

no grupo 1 os implantes foram submetidos a jateamento com posterior tratamento
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acido e revestimento com HA nanomeétrica, enquanto no grupo 2 foi realizado o mesmo
tratamento anterior sem HA. Os implantes foram inseridos em tibias de coelhos e os
pesquisadores observaram que nado houve diferengca histomorfométrica entre os
grupos, os testes nanomecanicos 6sseos mostraram uma uniformidade nas regides
avaliadas, entretanto verificaram valores maiores no grupo com tratamento revestido

de hidroxiapatita quando comparado com o grupo controle.

6.4 Perfilometria

KRELLER et al. (2021) realizaram um estudo com placas de Ti6Al4V e
utilizaram concentragdes supersaturadas de SBF para revestimento biomimético. Foi
utilizado previamente HCI por 2h a 50°C nas amostras, lavados e embebidos em
solucdo NaOH 10 M a 60 °C por 24h, lavados e imersos nas solugdes supersaturadas
a 37°C trocando a solucéo a cada dois dias até completar 14 dias. As amostra tiveram
os seguintes valores: Ti6Al4V (controle) Rum = 3,40 £ 0,17 ym ; BCPX1 Rym = 3,88
0,39 um; BCPx1,5Rym =2,50+£ 0,16 um ; BCPx2 Rym = 11,29 + 1,50 ym e CaBCPx1,5
Rum = 14,25 £ 1,49 ym, o aumento da concentragdo da solugéo reduziu a rugosidade
na primeira amostra BCP1,5 e as amostras BCPX2 e CaBCPca,5 foram tratadas
previamente a solugdo com CaCl. Em nossa pesquisa nhao utilizamos previamente HCI
e CaCl, entretanto verificamos uma perda da rugosidade das amostras Bio-CaP Epikut
e Unitite apds a imersdo em SS, apenas a amostra Bio-CaP Strong teve um aumento
gradativo da rugosidade até o revestimento com fosfato de célcio, no nosso estudo as
amostras ficaram imersas por um periodo maior. GOULART et al., 2019 realizaram a
deposicao de fosfato de calcio por método biomimético em amostra de Ti-Nb micro e
macroporosas e verificaram uma redug¢ao de rugosidade apds o tratamento quimico e

térmico, porém a formagéao do revestimento foi homogénea para ambas as amostras.
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6.5 DRX (GIXRD)

A AH tem uma estrutura cristalina hexagonal, os maiores picos de HA nos
implantes Bio-CaP foi 31,774 ficha 00-009-0432 e 31,027 na ficha 00-009 0169, os
mesmos encontrados por BALTATU et al., 2021 e KRELLER et al., 2021.

Em todas as nossas analises de difracdo de Raio X observamos os trés

principais picos de titanio assim como APARICIO et al., 2007.

6.6 Dureza/microdurezal/inser¢cao do implante Bio-CaP

FRIBERG et al., 1999, permitiu relacionar o nivel de densidade do osso com o
valor do torque de insercao aplicado, obtendo baixa densidade para torque de
insercado inferior a 30Ncm, média densidade para torque entre 30 e 40 N e alta
densidade Ossea para torques superiores a 40 N, em nossa pesquisa utilizamos
costelas bovinas que assim como 0 0sso humano possui diversas densidades em um
mesmo individuo. Somente 1 de 9 implantes ficou com torque de 30 N enquanto a
maioria ficou com torque superior a 45 N.

O osso apresenta propriedades elasticas e plasticas que permitem
desempenhar diversas fungdes como protecdo, formacdo e sustentagdo. As
propriedades mecénicas sao conferidas pela matriz colagena mineralizada do tecido
0sseo, podendo este ser trabeculado ou denso (cortical). Essa constituicao permite
que o 0sso absorva tensdes geradas por forgas incidentes, por meio de deformacéao
elastica, adaptando se as alteracbes mecanicas do meio, quando a forca incidente
excede a forca temos uma deformacao plastica. O desempenho biomecanico do osso
depende de fatores intrinsecos relacionados a matriz 6ssea, como a qualidade da

porcdo organica e do conteudo inorganico (EMI, 2014); (BICUDO, 2015). As
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classificagbes Osseas normalmente sdo baseadas na caracterizacdo da morfologia
transversal trabecular e na espessura do osso cortical. Entretanto ndo existe um
consenso de um unico sistema que classifique a qualidade é6ssea. A classificagcéo
utilizada por LEKHOLM & ZARB ¢é muito parecida com a classificagao utilizada por
Misch e particulariza a qualidade 6ssea em quatro grupos de acordo com o grau de
corticalizagcdo e morfologia 6ssea trabecular. (LEKHOLM et al., 1985). Algumas
caracteristicas dos implantes dentarios como comprimento, didmetro, macro e
microgeometria afetam a quantidade de tensdo e deformagé&o que ocorre na regido
peri-implantar, contribuindo significativamente para que ocorra a osseointegragao.
Logo a incompatibilidade entre o modulo de elasticidade do implante dentario e do
0sso pode levar a um fendbmeno conhecido como “stress shielding”, que esta
relacionado com a reabsor¢ao peri-implantar. Sendo assim, quanto mais préximo for
0 moédulo de elasticidade do implante e do tecido ésseo, melhor sera a distribuicdo da
tensdo no osso. O desenvolvimento de implantes porosos diminui o modulo de
elasticidade do implante e aumenta a area para o crescimento 6sseo. O médulo de
elasticidade do ti cp € 104,1, o osso trabecular 7,95 e o osso cortical 15,85 GPa
(KHAOHOEM, et al.,2023). Os implantes Bio-CaP foram inseridos em o0sso bovino
com uma alta densidade Ossea, uma baixa densidade teria uma resposta bem
diferente sobre o Bio-CaP, uma analise de nanoindentagao no revestimento de fosfato
de calcio nao foi feita devido ao tempo curto do estudo.

REIS et al. (2012) avaliaram previamente e posteriormente 4 tipos de implantes
dentarios (n=8), com macrogeometrias e tratamento de superficie diferentes, a ensaio
de tracdo em osso sintético. Foram feitas caracterizacées no MEV e EDS sob aumento
de 35X. Os implantes ndo sofreram alteragdes superficiais significativas que

pudessem ser verificados pelo MEV.
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O tratamento biomimético promove modificacdo em micro e nanoescala,
favorecendo a criagdo de micro ou nanotopografias com caracteristicas acuradas
como biocompatibilidade, bioatividade, osteoconducido e resisténcia a corrosao
(RIBEIRO et al., 2021). A utilizacdo de costelas de osso bovino apresentou uma alta
densidade de forma heterogénea assim como a densidade 6ssea humana, ou seja,
em um mesmo individuo encontramos diferengcas de densidades com o tempo,
doencas. O Torque de inser¢cao dos implantes foram altos devido a alta densidade
O0ssea encontrada nos CPs, os implantes biomiméticos foram submetidos a forcas de
compressao e cisalhamento muito altas, fato este que pode ter deformado ou
arrastado a camada de Bio-CaP. Os revestimentos de Bio-CaP dos implantes com
geometrias distintas a partir de uma solugdo simplificada, tiveram um resultado
satisfatorio. Entretanto, outras analises necessitam ser realizadas e correlacionadas

para que este projeto possa ser utilizado em ensaios in vivo.
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7. CONCLUSAO

O uso da SS produziu com sucesso o revestimento de fosfato de calcio nos
implantes com diferentes macrogeometrias de uma maneira homogénea.

Com base no que foi apresentado previamente e posteriormente através das
caracterizagdes, os implantes Bio-CaP tiveram um &timo desempenho mecanico

mesmo quando inserido em 0sso com alta densidade.
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ANEXOS:

Anexo 1 — Aprovacdo do Comité de Etica

\ S/ LV T & ¢

Comissio b ETica NO
Uso pE ANMals
Rio de Janeiro, 29 de junho de 2023
DECLARAGAO DE APROVAGAO

Declaramos para os devidos fins que foi APROVADO o protocolo de nimero 059/2023 intitulado
“AVALIAGCAO DE DIFERENTES SUPERFICIES BIOFUNCIONALIZANTES APOS INSTALAGAO OSSEA
— ANALISE DE LIBERAGAO DE PARTICULAS E DE ALTERAGOES DE SUPERFICIE METALICA E
OSSEA”, encaminhado pelo Prof. Fabiano Luiz Heggendorn, do Curso de Pés-Graduagao em Odontologia
(PPGO) da Universidade do Grande Rio (UNIGRANRIO). Informamos que este parecer foi emitido em
reuniao ordinaria da CEUA | UNIGRANRIO realizada no dia 26 de junho de 2023, apés avaliagéo do plenario
da referida Comissao.

Vigéncia: 06/2023 a 12/2023
Atividade: Avaliar as alteragbes nas superficies metalicas modificadas de implantes
dentarios causados pela instalagéo em superficies 6sseas de modelos animais

ex-vivo e investigar a liberagdo de particulas metalicas e/ou dos produtos da
modificagéo de superficie na interface dssea do leito dsseo frezado.

Namero SISBIO: Nao se aplica

Grupo animal: Bovis bovis (bovino)
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Sergian Vianna Cardozo S Gttt
Coordenador CEUA | UNIGRANRIO Nu*\;‘,‘,’@u\“‘“
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Anexo 2 - MICRORRUGOSIDADE

EPIKUT PLUS Ra RQ RZ
ISTT - Controle 2.2064 ym 3.1885 um 14.8854 pym
TQT 1.8525 uym 2.1447 pym 8.2196 um
HAnano® 703.8151 nm 918.8927 nm 4.3990 um
(0.7038151 ym) (0.9188927 ym)
Bio-CaP 728.5556 nm 947.5384 nm 4.8468 um
(0.7285556 ym) (0.9475384 um)
STRONG SW Ra RQ RZ
PLUS
ISTT - Controle 704.9852 nm 932.4183 nm 4.2575 pm
(0.7049852 um) (0.9324183 um)
TQT 900.3399 nm 1.2113 ym 6.3978 um
(0.9003399 um)
HAnano® 2.4444 pm 3.5351 ym 17.0237 ym
Bio-CaP 1.2905 ym 1.7544 ym 10.8777 ym
UNITITE PRIME Ra RQ RZ
ISTT - Controle 725.9623 nm 923.0528 nm 4.3156 um
(0.7259623 um) (0.9230528 um)
TQT 2.4926 ym 3.2508 pym 13.1856 ym
HAnano® 1.9228 pm 2.7152 ym 13.4048 pm
Bio-CaP 862.3732 nm 1.1570 ym 7.6065 pm

(0.8623732 um)




