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RESUMO

As ligas de NiTi sdo amplamente utilizadas em dispositivos da drea odontolégica, como na
Implantodontia, devido as suas propriedades de biocompatibilidade, meméria de forma e
superelasticidade. Assim, o presente estudo teve como objetivo avaliar a bioatividade e as
caracteristicas morfoldgicas de liga de NiTi (45,3% de Ni e 54,7% de Ti), tratadas a laser com
e sem recobrimento de apatita. Dessa forma, as ligas de NiTi foram obtidas pela técnica
Plasma Skull Push Pull, posteriormente as amostras foram tratadas superficialmente a laser
(Yb:YAG) e pelo método biomimético em SBF-0 e SBF-6 (Simulated Body Fluid), ambas a
1,5 M. A andlise de bioatividade foi realizada por meio da pesagem, espectroscopia por
energia dispersiva de raios X (EDS) e microscopia eletronica de varredura (MEV). As
espectroscopias revelaram aumento na concentracdo de oxigénio e carbono apds a ablacdo,
favorecendo a difusdo de atomos de oxigénio e formacdo de oxidos de titdnio. Apds a
deposicdo da apatita pelo método biomimético em SBF-0 e 6, o recobrimento apresentou uma
razdo molar de Ca/P de aproximadamente 1,0, caracterizando a formacdo de apatitas de baixa
cristalinidade. Pode-se constatar que a associagcdo da irradiacdo a laser e deposicdo quimica
de apatitas pelo método biomimético em SBF-6, embora tenha demonstrado um melhor
desempenho quanto a bioatividade e topografia das ligas, o ganho de massa nao foi
estatisticamente significativo ao nivel de 5%. Tais propriedades podem contribuir para maior
interacdo do biomaterial com o meio biolégico e possivel redu¢do no tempo de

osseointegracao.

Palavras-chave: Apatitas. Implantes dentérios. Laser. Osseointegracao.



ABSTRACT

NiTi alloys are widely used in devices for dentistry, as in dental implants, due to their
biocompatible, shape memory and superelasticity. Thus, the present study aimed to evaluate
the bioactivity and the morphological characteristics of NiTi alloy (45.3% Ni and 54.7% Ti),
treated with laser and uncoated apatite. Thus, the NiTi alloys were obtained by the technique
Plasma Skull Push Pull, the samples were subsequently treated superficially laser (Yb: YAG)
and the biomimetic method in SBF-0 and SBF-6 (Simulated Body Fluid), both 1,5 M. The
bioactivity analysis was performed by weighing spectroscopy, energy dispersive X-ray (EDS)
and scanning electron microscopy (SEM). The spectroscopy revealed increased concentration
of oxygen and carbon after ablation, favoring the diffusion of oxygen atoms and formation of
titanium oxides. After the biomimetic apatite deposition method on SBF-0 and 6, the coating
had a molar ratio of Ca/P ratio of 1,0, characterizing the formation of low crystalline apatite.
It could be observed that the combination of laser irradiation and chemical deposition of
apatite by biomimetic method in SBF-6, but has shown a better performance in terms of
bioactivity and topography of the alloy, the mass gain was not statistically significant at 5 %.
These properties may contribute to greater interaction of the biomaterial with the biological

environment and possible reduction in the time of osseointegration.

Key-words: Apatites. Dental Implants. Laser. Osseointegration.
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1 INTRODUCAO

Os avancos tecnoldgicos t€ém proporcionado significativos progressos na drea clinica,
resultando na melhoria da qualidade e aumento da expectativa de vida da populacdo. A
Odontologia tem buscado esta evolucdo biotecnoldgica para otimizar as condi¢des
psicossociais dos pacientes por meio da reposi¢cao ou alteracdo da estrutura dentdria existente
através da aplicacdo de biomateriais, com o objetivo de substituir ou restaurar tecidos
alterados ou doentes. Desta forma, o conhecimento dos mecanismos fisiolégicos tem
possibilitado o desenvolvimento e aperfeicoamento de tecnologias na drea de biomateriais
(TOMAS, 1995).

Desde entdo, tem-se observado uma evolucio deste campo, que vai da remog¢ao dos
tecidos no passado, a substituicdo dos mesmos atualmente, até a regeneracdo dos tecidos que
constitui uma meta a ser alcancada (HENCH, 1998). Os biomateriais sdo partes importantes
dentro da variedade de produtos para a saude, devem apresentar um comportamento mecanico
adequado a fun¢do que desempenham, e possuir biocompatibilidade, ndo estimulando ou
provocando o minimo de reagdes alérgicas ou inflamatérias (WIDU et al., 1999; SOARES,
2002).

Os materiais empregados para a substituicdo de tecidos no corpo humano podem ser
classificados segundo a sua natureza como: metalicos, poliméricos, ceramicos € compositos.
Os metais e ligas metélicas tém sido empregados na area clinica e, em particular, nas
cirurgias, com o surgimento das técnicas cirtrgicas assépticas, aperfeicoamento da anestesia e
desenvolvimento de manobras de substituicio do sangue e do fluido humano perdido
(MEARS, 1997).

A procura de materiais metdlicos mais apropriados para implantes ortopédicos e
dentarios deve-se as diferentes falhas que os mesmos ainda apresentam e que podem ser de
natureza fisioldgica (biocompatibilidade), mecanica (resisténcia) e quimica (corrosdo), por
isso a constante busca por novas ligas metdlicas com propriedades satisfatérias para
aplicagdes especificas (CATAO, 2011).

O NiTi € uma liga de niquel (Ni) e titdnio (Ti) que apresenta propriedades, como:
biocompatibilidade, superelasticidade e o efeito memoéria de forma (SMA — Shape Memory
Alloy), por isto, sua aplicacdo tem sido enfatizada em varios dispositivos na drea médica-
odontoldgica (KRONE et al., 2005).

O conjunto destas propriedades torna esse material cada vez mais atrativo e

empregado, onde na Odontologia o desafio é idealizar um implante dentdrio com a liga de
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NiTi, com o propésito de aprimorar as propriedades desta estrutura, proporcionando um
implante com propriedades mecanicas proximas ao do osso (médulo de elasticidade),
apresentando resisténcia ao impacto, a fratura, através da propriedade de superelasticidade e
reduzindo os casos de insucesso com este tipo de tratamento, uma vez que a liga
proporcionard outros beneficios que o titinio isoladamente ndo possui (CATAO, 2011). O
sucesso dos sistemas de implante no tecido 6sseo também depende da formagdo de uma
interface mecanicamente estavel entre o biomaterial e o hospedeiro (PULEO, 1999).

A rugosidade da superficie das ligas de titdnio influencia as respostas teciduais e
celulares, sendo por isso foco de inimeras pesquisas (COOPER, 2000; LE GUE’HENNEC et
al., 2007). Ha diversas técnicas de modificacdo superficial das ligas de titanio, dentre elas,
deposicdo de biomaterial reabsorvivel como microparticulas de hidroxiapatita, plasma spray
de titdnio, jateamento com particulas (6xido de aluminio, silicio, titanio), ataque é&cido,
oxidacgdo anddica e catddica, irradiacao de laser (Light Amplification by Stimulated Emission
of Radiation) em alta intensidade (GYORGY et al., 2004; GUASTALDI, APARECIDA,
2010).

As modificacgdes superficiais t€ém sido propostas com o objetivo de aumentar a drea de
superficie e a qualidade de adesdo da interface osso-implante, baseados no principio de que
uma melhor e mais rdpida osseointegracdo pode ser alcancada por meio da alteracdo
topografica do implante (KLOKKEVOLD et al., 1997). O tratamento superficial a laser pode
resultar em um filme microporoso aderente ao substrato, enquanto que o recobrimento pelo
método biomimético, através da imersdao em SBF (Simulated Body Fluid) pode resultar na
formacdo de uma camada de fosfato de cdlcio (apatita) (GODLEY et al., 2004), que,
possivelmente, contribuird para uma maior e mais ripida interacdo com o meio bioldgico,
devido as suas caracteristicas e propriedades, principalmente biocompatibilidade,
osteocondutibilidade, osteoindutibilidade intrinseca e ainda, pela sua semelhanca estrutural,
quimica e fisica com a matriz mineral 6ssea (STORZ, GASTHUBER, WOYDT, 2001).

Dessa forma, este trabalho avaliou uma liga de NiTi através de andlises de
bioatividade, e técnicas de caracterizacOes fisico-quimicas e  morfoldgicas, visando

aplicacdes em implantes dentdrios.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 BIOMATERIAIS

Os biomateriais comecaram a serem utilizados pela necessidade de repor seguimentos
biologicos de variadas complexidades, tais materiais devem ser biocompativeis, nao
estimulando ou provocando o minimo de reacdes alérgicas ou inflamatdrias (SOARES, 2002).

Assim, todo material, de origem natural ou artificial, que compreende o todo ou uma
parte de uma estrutura viva ou um dispositivo biomédico que executa, acrescenta ou substitui
uma func¢do natural, € considerado biomaterial (CHIM, GOSAIN, 2009).

Os biomateriais atualmente empregados para a substituicao de tecidos humanos podem
ser classificados de acordo com a sua natureza como: quimicos, metalicos, pldsticos,
ceramicos e compdsitos (DISEGI & ESCHBACK, 2000). J4 no que se refere a resposta
induzida ao meio bioldgico, os mesmos podem ser classificados em bioinertes (impossibilita a
interacdo direta entre implante e tecido, mas sdo bem tolerados pelo organismo) e bioativos
(favorecem a ligacdo quimica entre o material implantado e o tecido dsseo — osseointegracao
—sem a presenca de involucros fibrosos) (GUASTALDI, APARECIDA, 2010).

A busca por materiais metélicos mais apropriados a implantes ortopédicos e dentdrios
deve-se as diferentes falhas que os mesmos ainda apresentam e que sdo de natureza
fisiolégica (biocompatibilidade), mecanica (resisténcia) e quimica (corrosdo), por isso, a
constante procura por novas ligas metélicas com propriedades satisfatorias para aplicacdes
especificas, ja& que as mesmas fornecem melhores propriedades fisicas em comparagcdo aos
metais puros (CATAO, 2011).

As ligas metdlicas possuem vdrias aplicacdes na odontologia, sendo usadas na forma
de coroas, pontes, pinos intrarradiculares, proteses parciais, restauracoes diretas e indiretas,
implantes odontolégicos, limas endoddnticas, fios ortodonticos, entre outros (MOTTA, 2008).

No entanto, apesar dos materiais metdlicos se destacarem devido a sua boa resisténcia
mecanica e elevada tenacidade, facilidade de fabricagdo e baixo custo, a utilizacdo dos
mesmos para aplicacdes médicas e odontolégicas requer condi¢des estruturais e superficiais
que propiciem funcionalidade e biocompatibilidade. Sendo que a liga de NiTi pode atender a
estes requisitos através de tratamentos térmicos e superficiais adequados e que resultem em
propriedades mecénicas favordveis a aplicagdes e resisténcia a corrosdo elevada (CATAO,

2011).
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2.2 CARACTERISTICAS DAS LIGAS DE NITI

No meio bioldgico, o titanio puro € bem tolerado pelos tecidos, proporcionando grande
aplicacdo biomédica e odontolégica, embora seja um metal bastante reativo e extremamente
oxidavel. Sua biocompatibilidade é explicada, em parte, pela formagcao de um denso 6xido
superficial, que se forma quando o titanio é exposto ao ar, gerando estabilidade em meios
corrosivos. Contudo, apesar da boa tolerancia pelo organismo, o titdnio pode ser tdxico,
devido seus fons ndo permanecerem apenas nas proximidades de onde o metal foi implantado,
sendo transportados pelos vasos sanguineos e linfaticos, células e fluidos para tecidos
distantes, podendo causar descoloracgdo tecidual e até necrose estéril (PONCIANO, 2010).

Ja o niquel puro € utilizado em ligas metélicas devido a sua flexibilidade e baixo ponto
de fusdo, caracteristicas que conferem a liga de NiTi um moddulo de elasticidade proximo ao
do osso. Os implantes odontoldgicos feitos unicamente em titdnio possuem um elevado
moédulo de elasticidade, sendo esta propriedade muito superior ao do tecido 6sseo humano,
havendo maior possibilidade de fratura, em virtude da auséncia de dissipacdo de forcas
mastigatdrias para 0 0ssO (CATAO, 2011; PONCIANO, 2010).

As ligas de NiTi pertencem a uma classe de materiais denominada ligas com memoria
de forma. As bases para o sucesso da liga podem ser sintetizadas com as seguintes
propriedades: histerese (diferenca entre as temperaturas de transformacdo cristalina no
aquecimento e no resfriamento), memoria de forma (habilidade de memorizar configuracdes
originais apos terem sido deformadas), superelasticidade (memodria de forma mecanica,
recupera grandes deformagdes apenas com a retirada das tensdes) e biocompatibilidade (ndo
influencia negativamente o seu ambiente biolégico). Estas propriedades da liga de NiTi tém
possibilitado aplicagdes nas industrias médica e odontolégica, o que incluem implantes
dentdrios, proteses para implantes permanentes, assim como implantes para doencgas
vasculares (VECHIETTI, 2012; CATAO, 2011).

As adequadas propriedades do material sdo determinadas por transformacdes
cristalinas envolvendo as fases martensita e austenita. Essas propriedades podem ser
modificadas por mudangas na composicdo da liga, trabalho mecénico e tratamentos térmicos
(MERTMANN, 2000). A fase austenitica (Figura 1) possui estrutura ctibica de corpo centrado
(CCC), ocorre em altas temperaturas, baixas tensdes e apresenta menor elasticidade que a fase
martensitica (Figura 1). Esta ultima apresenta uma estrutura monoclinica, triclinica ou
hexagonal e se forma em baixas temperaturas e altas tensdoes (VECHIETTI, 2012; CATAO,
2011; PONCIANO, 2010).
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Fonte: Adaptado de WAYMAN e DUERIG, 1990.
Figura 1 — Estrutura cristalina das fases da liga de NiTi, estrutura monoclinica na fase

martensitica e CCC na austenitica.

A transformacdo de fase inerente é a base para as propriedades raras destas ligas, em
particular, memoria de forma e superelasticidade (ZHOU et al., 2000). O efeito memoria de
forma (EMF) permite que estas ligas se adaptem a estimulos externos, além disso, através da
superelasticidade a liga é capaz de suportar grandes deformagdes quando submetida a tensdes,
mas volta a sua forma original quando a tensdo aplicada cessa (FREIHERR, 1998).

O modulo de elasticidade € a medida de rigidez de um material, sendo indicada pela
razdo entre tensdao e deformacdo. Sabe-se que o modulo de elasticidade das ligas de titanio
para aplicacdo como implantes médicos e odontologicos € muito maior que o do sistema
bioldgico que ird recebé-lo que € o 0sso, enquanto que as ligas de NiTi, na fase martensitica,
apresenta modulo de elasticidade préximo ao tecido 6sseo humano. Em implantes
odontoldgicos, esta propriedade pode favorecer a potencializacdo da osseointegracdo e a
reducdo do indice de fratura tanto do material quanto do osso que o aloja, j4 que esta
propriedade pode permitir a dissipacdo das forcas e reducdo de impacto durante a mastigagcao
(GEETHA et al., 2009).

A adequada biocompatibilidade, alta resisténcia a corrosdo e apropriada
citocompatibilidade do NiTi tém feito desta liga um grande atrativo para aplicagdes na area
clinica. Os dtomos de niquel sao ligados quimicamente ao Ti, estabelecendo uma forte ligacao

entre metais, o que torna o risco de reagdo com o organismo extremamente baixo, até mesmo

em pacientes com sensibilidade ao niquel (MERTMANN, 2000).
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2.3 TRATAMENTOS DE SUPERFICIE DA LIGA DE NITI

Os implantes metédlicos empregados no sistema &sseo possuem uma resisténcia
mecinica adequada, mas de acordo com seu comportamento biolégico sdo considerados
biotoleraveis ou bioinertes, havendo necessidade de criar uma superficie propicia para que
haja uma intima ligacdo ao tecido dsseo (RIGO et al., 1999). A fixacdo do implante ao osso
pode ser otimizada com a aplicacdo de métodos de tratamento de superficie, com ou sem
revestimento de cerdmicas bioativas, a fim de facilitar e acelerar a osseointegracdo, além de
minimizar os fracassos do implante em longo prazo (CATAO, 2011).

Com o objetivo de aumentar a 4rea de superficie e a qualidade de adesdo da interface
osso-implante, tém sido propostos processos de modificagdo de superficie, baseados no
principio de que uma melhor e mais rdpida osseointegracdo pode ser alcancada por meio da
alteracdo topografica do implante (KLOKKEVOLD et al., 1997).

O aumento da molhabilidade superficial de um implante potencializa as interagdes
entre a superficie do implante e o meio bioldgico envolvente (KILPADI, LEMONS, 1994).
Qualquer tratamento de superficie cujo processo envolva transferéncia de energia pode
modificar as caracteristicas de molhabilidade desta superficie e conseqiientemente sua
funcionalidade biolégica (KILPADI, WEIMER, LEMONS, 1998).

O tratamento de superficie a laser tem ganhado destaque por ser facil de administrar, é
de baixo custo, limpo e reprodutivel. A fusdo e a solidificacdo rdpida produzem
irregularidades uniformes no metal que podem ser controladas (SISTI, 2011). Corroborando
com a descricdo de vérios autores os quais relatam que o tratamento a laser parece ser um
método promissor para os implantes dentdrios, resultando em uma precoce osseointegracao
(DE CARVALHO et al., 2009; GYORGY et al., 2004; LAVISSE et al., 2002).

Outra modalidade de modificacdo superficial € através da deposi¢do de apatitas,
especialmente as bioceramicas de fosfato de célcio, que cada vez mais sdo utilizadas em
procedimentos para a reconstru¢do e recomposicdo tecidual, devido as suas caracteristicas e
propriedades, como biocompatibilidade, osteocondutibilidade, osteoindutibilidade intrinseca e
ainda pela sua semelhanca estrutural, quimica e fisica com a matriz mineral &ssea
(GUASTALDI, APARECIDA, 2010; STORZ, GASTHUBER, WOYDT, 2001). A
hidroxiapatita merece destaque por ser o constituinte principal da fase mineral dos tecidos
calcificados. E um fosfato cerdmico ou biocerdmica que tem composicio e estrutura similar a

fase mineral de ossos e dentes (GUASTALDI, APARECIDA, 2010; KAWACHI,
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BERTRAN, DOS REIS, 2000). Sendo que seu equivalente sintético possui propriedades de
biocompatibilidade e de osseointegracdo (SPIEKERMANN, 2000).

Os métodos de recobrimento de superficies com fosfato de cdlcio incluem: plasma
spray, sol-gel, eletrélise e biomimético (GUASTALDI, APARECIDA, 2010). O método de
escolha serd o de revestimento de implantes com ceramicas bioativas que foi desenvolvido
por Abe et al. (1990), e que consiste na imersdo do substrato em uma solu¢do SBF (Simulated
Body Fluid) que simula a parte inorganica acelular do fluido corpéreo, afim de mimetizar o
processo de formacdo de apatitas bioldgicas. Com tal método, pode-se avaliar a bioatividade
de diversos materiais, além de ser utilizado para revestir materiais bioinertes (MULLER e
MULLER, 2006). Esta técnica tem sido proposta por apresentar algumas vantagens em
relacdo as demais, como baixo custo, possibilidade de incorporar moléculas organicas,
utilizagdo de baixas temperaturas de processo (< 100 °C), possibilita o recobrimento de
substratos metélicos, poliméricos e ceramicos com diferentes formas e tamanhos, além disso,
€ o unico método que possibilita a obtencdo de todos os fosfatos de cdlcio de interesse
biologico como recobrimento (LIU et al., 2004; LU e LENG, 2005; GUASTALDI,
APARECIDA, 2010).
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Resumo

As ligas de NiTi sdo amplamente utilizadas em dispositivos da drea odontoldgica, como na
Implantodontia, devido as suas propriedades de biocompatibilidade, memoéria de forma e
superelasticidade. Objetivo: Avaliar a bioatividade e as caracteristicas morfoldgicas de liga de
NiTi (45,3% de Ni e 54,7% de Ti), tratadas a laser com e sem recobrimento de apatita.
Materiais e método: As ligas de NiTi foram obtidas pela técnica Plasma Skull Push Pull,
posteriormente as amostras foram tratadas superficialmente a laser (Yb:YAG) e pelo método
biomimético em SBF-0 e SBF-6 (Simulated Body Fluid), ambas a 1,5 M. A andlise de
bioatividade foi realizada por meio da pesagem, espectroscopia por energia dispersiva de raios
X (EDS) e microscopia eletronica de varredura (MEV). Resultados: As espectroscopias
revelaram aumento na concentragdo de oxigénio e carbono apds a ablacdo, favorecendo a
difusdo de dtomos de oxigénio e formacdo de 6xidos de titdnio. Apds a deposicdo da apatita
pelo método biomimético em SBF-0 e 6, o recobrimento apresentou uma razao molar de
Ca/P de aproximadamente 1,0, caracterizando a formacdo de apatitas de baixa cristalinidade.
Conclusdo: A associacdo da irradiacdo a laser e deposi¢ao quimica de apatitas pelo método

biomimético em SBF-6, embora tenha demonstrado um melhor desempenho quanto a
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bioatividade e topografia das ligas, o ganho de massa ndo foi estatisticamente significativo ao
nivel de 5%. Tais propriedades podem contribuir para maior interagao do biomaterial com o
meio bioldgico e possivel redug@o no tempo de osseointegragao.

Palavras-chave: Laser. Apatitas. Implantes dentdrios. Osseointegracao.

Abstract

NiTi alloys are widely used in devices for dentistry, as in dental implants, due to their
biocompatible, shape memory and superelasticity. Objective: To evaluate the bioactivity and
the morphological characteristics of NiTi alloy (45.3% Ni and 54.7% T1i), treated with laser
and uncoated apatite. Materials and methods: The NiTi alloys were obtained by the technique
Plasma Skull Push Pull, the samples were subsequently treated superficially laser (Yb: YAG)
and the biomimetic method in SBF-0 and SBF-6 (Simulated Body Fluid), both 1,5 M. The
bioactivity analysis was performed by weighing spectroscopy, energy dispersive X-ray (EDS)
and scanning electron microscopy (SEM). Results: The spectroscopy revealed increased
concentration of oxygen and carbon after ablation, favoring the diffusion of oxygen atoms and
formation of titanium oxides. After the biomimetic apatite deposition method on SBF-0 and 6,
the coating had a molar ratio of Ca/P ratio of 1,0, characterizing the formation of low
crystalline apatite. Conclusion: The combination of laser irradiation and chemical deposition
of apatite by biomimetic method in SBF-6, but has shown a better performance in terms of
bioactivity and topography of the alloy, the mass gain was not statistically significant at the
5% level. These properties may contribute to greater interaction of the biomaterial with the
biological environment and possible reduction in the time of osseointegration.

Key words: Laser. Apatites. Dental Implants. Osseointegration.
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Introducao

Os avancgos tecnoldgicos tém proporcionado significativos progressos na drea clinica,
resultando na melhoria da qualidade e aumento da expectativa de vida da populacdo. A
Odontologia tem buscado esta evolugdo biotecnolégica para otimizar as condigdes
psicossociais dos pacientes utilizando-se de biomateriais, com o objetivo de substituir ou
restaurar tecidos alterados ou doentes. Desta forma, o conhecimento dos mecanismos
fisiol6gicos tem possibilitado o desenvolvimento e aperfeicoamento de tecnologias na 4rea de
biomateriais', bem como o aumento da necessidade de substituicdo de tecidos e 6rgaos de
variadas complexidades em busca do biomimetismo®.

Desde entdo, tem-se observado uma evolugdo deste campo, que vai da remocao dos tecidos
a sua substituicdo, ou ainda a regeneracdo tecidual, que se constitui como meta primordial a
ser alcan(;ada3. Os biomateriais s@o partes importantes dentro da variedade de produtos para a
saude, e devem apresentar um comportamento mecanico adequado a funcdo que
desempenham, possuir o minimo de reagdo com o organismo e ser biocompativel, ndo
estimulando ou provocando o minimo de reacdes alérgicas ou inflamatérias*”. Na
implantodontia, sabe-se que a resisténcia a corrosdo e degradacdo do implante estd
intimamente relacionada com a boa qualidade e comportamento do mesmo, sendo necessario
um bom conhecimento das suas caracteristicas e consequéncias do uso em longo prazo, bem
como seu desempenho e resposta do hospedeiro ao mesmo’.

Os materiais atualmente empregados para a substitui¢io de tecidos no corpo humano
podem ser classificados segundo a sua natureza como: quimicos, metdlicos, plasticos,
cerdmicos e compésitos’®.

A procura por materiais metdlicos ou por novas ligas metdlicas com propriedades

satisfatorias para aplicacdes especificas como em implantes ortopédicos e dentérios, deve-se
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as diferentes falhas que os mesmos ainda apresentam, sendo tais falhas de natureza fisioldgica
(biocompatibilidade), mecanica (resisténcia) e/ou quimica (corrosﬁo)g.

O NiTi é uma liga de niquel (Ni) e titanio (Ti) que apresenta propriedades de
biocompatibilidade, superelasticidade e efeito memoéria de forma (SMA — Shape Memory
Alloy), por esta razdo, sua aplicacao tem sido enfatizada em vérios dispositivos na drea
médica—odontolégicalo. Essas propriedades podem ser modificadas por mudancas na
composi¢do da liga, trabalho mecanico e tratamentos térmicos".

Na Odontologia, o desafio € idealizar um implante dentério a partir de uma liga metélica
como o NiTi, que proporcione mddulo de elasticidade préximo ao do osso, bem como
resisténcia ao impacto e a fratura através da propriedade de superelasticidade da liga. Desta
forma, pode-se reduzir os casos de insucessos com este tipo de tratamento, uma vez que o
NiTi proporcionard outros beneficios que o titdnio isoladamente ndo possui9‘ O sucesso dos
sistemas de implante no tecido Osseo também depende da formacdo de uma interface
mecanicamente estdvel entre o biomaterial e o hospedeiro'®. As ligas de NiTi apresentam
importantes propriedades fisico-quimicas, biolégicas, morfolégicas e mecanicas que podem
ser aplicadas em dispositivos para a drea da sadde, contudo, estes materiais sdo bioinertes,
tornando-se relevante modificar a superficie destas ligas para otimizar sua interagdo com o
tecido Gsseo’.

A rugosidade da superficie das ligas de titdnio influencia as respostas teciduais e celulares,
sendo por isso foco de indmeras pesquisas''!. H4 diversas técnicas de modificacio
superficial das ligas de titdnio, dentre elas, deposicdo de biomaterial reabsorvivel como
microparticulas de hidroxiapatita, plasma spray de titdnio, jateamento com particulas (6xido
de aluminio, silicio, titdnio), ataque 4dcido, oxidacdo anddica e catddica, irradiacdo de laser em
alta intensidade'>'°. Tais processos de modificacdo de superficie t8m sido propostos com o

objetivo de aumentar a drea de superficie e a qualidade de adesao da interface osso-implante,
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baseados no principio de que uma melhor e mais rdpida osseointegracdo pode ser alcancada
por meio da alteracdo topogréfica do implante'’. Assim, o tratamento a laser resulta na
formacdo de um filme microporoso aderente ao substrato que pode proporcionar uma maior
interacdo dos tecidos biolégicos com a superficie do implante, acelerando o processo de
osseointegragdo>®".

Enquanto que o recobrimento pelo método biomimético, através da imersdo em SBF
(Simulated Body Fluid) pode resultar na formacdo de uma camada de fosfato de calcio
(apatita)zo, que, possivelmente, contribuird para uma maior € mais rapida interacdo com o
meio bioldgico, devido as suas propriedades como, biocompatibilidade, osteocondutibilidade,
osteoindutibilidade intrinseca e ainda pela sua semelhanca estrutural, quimica e fisica com a
matriz mineral 6ssea’'. Dessa forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar a bioatividade e as

caracteristicas morfologicas de ligas de NiTi, (45,3% de Ni e 54,7% de Ti), tratadas a laser

com e sem recobrimento de apatita.

Materiais e método

O projeto envolveu a andlise de amostras de liga de NiTi (45,3% de Ni e 54,7% de Ti),
previamente confeccionadas, sendo compostas pelos elementos niquel comercial puro
(>99,9%) e titanio biomédico ASTM F67-88 (grau 4).

A fabricacdo da liga de NiTi foi realizada no equipamento de fusdo a plasma, da
marca EDG, modelo Discovery All (EDG Equipamentos, Sdo Carlos, Sao Paulo, Brasil), o
qual utiliza o plasma térmico como meio de transmissao de energia para fundir a maioria dos
metais. Para tanto, foi empregado o processo Skull de fusdo, em que o material € fundido
sobre uma fina camada dele mesmo?. O equipamento Discovery utiliza o processo de

fundicdo e conformacdo através do sistema Push-Pull, no qual o molde € submetido a uma
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pressdo de 0,2 MPa (2 kg/cmz) na parte superior e vacuo na parte inferior resultando em uma
fundi¢do de alta qualidade e total seguranca.

As amostras foram divididas em grupos para posterior andlise e comparagdo de resultados,
de acordo com as modificacdes superficiais apresentadas. Os ensaios foram feitos em
triplicata e as amostras classificadas em: polidas (grupo controle), com ataque superficial por
laser Ytterbium pulsado, com associacdo de laser e deposi¢ao de apatitas por SBF-0 e, por
ultimo, ataque a laser e deposi¢ao de apatitas por SBF-6, totalizando doze amostras, sendo
trés por grupo.

O procedimento de modificacdo superficial foi realizado no equipamento laser Yb:YAG,
com poténcia 20 W pulsado e frequéncia de 20 Hz (Pulsed Ytterbium Fiber Laser, Sistema
Omnimark 20F, Omnitek Tecnologia Ltda, Sdo Paulo, Brasil). Buscou-se caracterizar a liga
de NiTi apds tratamento de superficie a laser, com e sem deposi¢do de apatita, visando
aplicacdes biomédicas.

Parte das amostras tratadas a laser sofreram ataque quimico com uma solu¢@o de hidréxido
de s6dio (NaOH) com molaridade 5 M, por um periodo de 24h a 60° C, em seguida foram
lavadas em 4gua corrente e, posteriormente, submetidas a secagem em estufa por 3h a 60°C. O
ataque alcalino tem em vista a ativacdo da superficie e formacdo de titanato de sédio, que é
mais reativo que o 6xido de titanio, o que propicia uma deposi¢ao mais satisfatoria de apatitas
na superficie do biomaterial.

Dessa forma, as amostras modificadas superficialmente a laser foram submetidas ao
recobrimento pelo Método Biomimético, por meio da imersdo em solucao SBF (Simulated
Body Fluid) tipo 0 proposta por Abe et al.” (1990) ou SBF tipo 6, estabelecida por
Aparecida® (2006), com molaridade 1,5 M. Estas solu¢des foram empregadas com o objetivo
de analisar o efeito das modifica¢des superficiais sobre a fase de apatita depositada de acordo

com o tipo de SBF utilizado. Além disso, as SBFs foram aplicadas, por estimularem a
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formacdo de apatita, como também reduzirem o periodo de indugdo de fosfato de cdlcio
amorfo (ACP), proporcionando uma uniformidade da morfologia da superficie da liga ap6s o
recobrimento com apatitas®*.

As amostras permaneceram imersas em SBF tipo 0 a 1 M por um periodo de 7 dias,
mantidas em estufa a 37°C e pH 7,4, com substitui¢cdo da solu¢do em intervalos de 24h, 48h e
48h, objetivando favorecer as condicdes de super-saturacdo da solucdo e, consequentemente,
induzir a formacdo do recobrimento uniforme de apatita sobre a superficie da amostra®**.
Posteriormente a deposi¢do, as amostras foram tratadas termicamente a 800°C por 1 hora,
com o propodsito de aumentar a cristalinidade das apatitas depositadas, e através do
crescimento dos cristais, densificar a camada de bioceramica sobre o metal, bem como

o . . 25,26
diminuir sua solubilidade em meio aquoso

, para tanto, o equipamento utilizado foi o forno
da marca EDG Equipamentos (EDG Equipamentos, Sdo Carlos, SP, Brasil), com taxa de
aquecimento de 10°C/minuto. A temperatura utilizada no tratamento térmico estd de acordo
com o diagrama de fases da liga, ndo proporcionando modificagcdes nas condi¢des e
propriedades do substrato metalico.

Para avaliacdo da bioatividade, as amostras foram analisadas por Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) - modelo TM-1000 (Hitachi High Tecnologies Corporation, Minato-ku,
Toéquio, Japao) e por Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDS) — mesmo
modelo do MEV, a fim de verificar a topografia superficial e composi¢do quimica apds a
deposicdo da apatita. A pesagem das amostras foi realizada antes e apds a imersdao em SBF
tipo 0 a 1 M, na balanca eletronica de precisao da marca Ohaus Adventurer, AR2140 (Ohaus

Corporation, Florham Park, New Jersey, USA) com o intuito de avaliar o comportamento do

biomaterial antes e apds o contato com o fluido que mimetiza o meio bioldgico.
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Os dados obtidos foram analisados através dos testes estatisticos T-student pareado e
ANOVA, com nivel de significncia de 5%, através dos programas Microsoft Excel® versio

2010 e Statistica® versdo 10.0 para Windows, além das andlises qualitativas.

Resultados

Apés as caracterizacdes, os resultados foram avaliados comparativamente para se
estabelecer a mais adequada topografia e bioatividade nas diversas condi¢des propostas.

Para o ensaio de bioatividade, as amostras foram pesadas antes e apds a imersdao em SBF-0
na concentracdo de 1 M, de forma a quantificar a variacdo em peso que cada uma delas
apresentou. A partir da realizacdo das aferi¢des, procedeu-se a verificacdo da média aritmética
dos ganhos, que foi tomada como parametro para as comparagdes. A Tabela 1 exibe a média
dos ganhos de cada variacdo e evidencia que as condi¢des superficiais que favoreceram maior
ganho em peso pela deposi¢do de apatitas em sua superficie foram as amostras tratadas a
laser, seguidas das recobertas com apatita empregando-se a solugdo SBF-6 com molaridade
de 1,5, embora tendo havido diferencas entre as médias de ganho em massa, nas condi¢des
estabelecidas neste estudo, estas ndo foram estatisticamente significante para o o de 5%.

Tabela 1 - Média aritmética do ganho em massa de cada varidvel estudada

Variavel estudada Média do ganho em massa (mg)
Liga de NiTi polidas 0,75 mg
Liga de NiTi com modificacio a laser 1,25 mg
Liga de NiTi com Método Biomimético (SBF-0) 0,00 mg
Liga de NiTi com Método Biomimético (SBF-6) 1,00 mg

As Figuras 2 (AeB),3(AeB),4(AeB)e5 (A e B) exibem as morfologias das amostras
polidas, tratadas a laser e com recobrimento por apatitas pela utilizacdo de SBF-0 e SBF-6
(ambas a 1,5 M), respectivamente, analisadas em microscopio eletronico de varredura, antes e
apo6s a imersao em SBF tipo 0 a 1 M para o ensaio de bioatividade. Para melhor associacao e

entendimento do comportamento do biomaterial quando em contato com meio bioldgico, os
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resultados do EDS encontram-se seguidos das micrografias, correspondendo as Figuras 2 (C e

D),3(CeD),4(CeD)e5(CeD).

Mass percent (horm. ) Mass parcant (norm. )

Ti Mi o [ i
Figura 2 - MEV de liga de NiTi polida com aumento de 2000x antes (A) e apds (B) a imersao
em SBF-0, e elementos quimicos presentes nas amostras analisadas por EDS antes (C) e apds
(D) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade.

A Figura 2 (A) exibe, no primeiro momento, as superficies da liga polida, com presenca de
riscas origindrias do processo de corte e polimento. Apds a imersdo em SBF-0 para o ensaio
da bioatividade, pode-se perceber a deposicdo de cristais superficiais (Fig. 2 B), que foram
identificados com o auxilio da andlise por EDS (Fig. 2 C).

A Figura 3 (A e B) evidencia a topografia da liga de NiTi modificada por laser e analisada
em MEV, antes e ap6s a imersdo em SBF tipo 0. A Figura 3 (C e D) representa os resultados
do EDS correspondentes as imagens.

De acordo com a andlise da Figura 2 (A e B), observa-se a presenca de estruturas
circulares em toda superficie das amostras que, analisadas em EDS, apontam a formacdo de
cristais de cloreto de sédio e a existéncia de outros compostos, como: Titanio (Ti), Niquel

(Ni), Carbono (C) e Oxigénio (O). O Aluminio (Al) e o Silicio (Si) existentes na andlise
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podem ser considerados como agentes contaminantes, em virtude da baixa concentragdo (Fig.

2CeD).

Mass percent fnorm.)

Ti i o c al c % o cl Ti Na
Figura 3 - MEV da liga de NiTi modificada por laser com aumento de 2000x antes (A) e
apos (B) a imersdao em SBF-0, e elementos quimicos presentes nas amostras analisadas por
EDS antes (C) e ap6s (D) a imersao em SBF tipo 0 para o ensaio de bioatividade.

No presente estudo foi empregada a solucdo SBF-0 preconizada por Abe et al.” (1990) e a
solugio SBF-6 proposta por Aparecida® (2006), ambas a 1,5 M, a fim de conciliar as
propriedades mecénicas da liga que se aproximam as condi¢des encontradas no osso humano
com a bioatividade, reduzindo o tempo de recobrimento e propiciando a formacdo de
compostos de apatitas de interesse bioldgico.

As micrografias representadas na Figura 4 (A e B) e 5 (A e B) apresentam a microestrutura
da camada de apatita obtida pelo Método Biomimético empregando-se as solugdes SBF tipo 0
e 6, respectivamente. As andlises foram realizadas antes e apds a imersdao em SBF tipo 0 para

o ensaio de bioatividade. A morfologia das ligas modificadas por irradiagdo a laser

apresentou nucleacdes homogéneas, com esferas e tamanhos de particulas em escala
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micrométrica (utilizando-se como referéncia a escala do microscépio), superficies rugosas,

com presenca de macro € micro poros.

Tic sRFO31.3

Mass parcént [horm. ) Ti C SRFO11.3
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Figura 4 - MEV da liga NiTi modificada por laser e com deposi¢do de apatitas por SBF-0
com aumento de 2000x antes (A) e apds (B) a imersdao em SBF-0, e elementos quimicos nas

amostras analisadas por EDS antes (C) e ap6s (D) a imersdao em SBF tipo 0 para o ensaio de
bioatividade.
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Figura 5 - MEV de liga NiTi modificada por laser e com deposi¢cdo de apatitas por SBF-6
com aumento de 2000x antes (A) e apds (B) a imersdo em SBF-0, e elementos quimicos
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presentes nas amostras analisadas por EDS antes (C) e ap6s (D) a imersao em SBF tipo 0 para
o ensaio de bioatividade.

As Figuras 4 (C e D) e 5 (C e D) exibem os resultados do EDS correspondentes a
modificacdo pelo Método Biomimético com SBF-0 e SBF-6, respectivamente, onde percebe-

se um acréscimo do percentual em massa de compostos presentes nas solucdes utilizadas.

Discussao

Com relacdo as amostras que foram apenas polidas, verificou-se que o polimento
proporcionou uniformidade superficial, porém com presenca de linhas unidirecionais
decorrentes das etapas de lixamento e polimento.

A anélise topografica das amostras submetidas ao tratamento a laser revelou a presenca de
diferentes camadas de 6xidos, por meio da mudanga no tempo de exposi¢do da superficie ao
feixe’’. Além disso, a acentuagdo da rugosidade na superficie resultou da ripida fusdo e
solidificacdo durante o processo de ablacdo a laser, e as irregularidades uniformemente
distribuidas pela superficie do biomaterial podem proporcionar maior interacdo com as células
do meio biolégico, resultando em uma precoce osseointegracio'>'®.

A ablacdo a laser proporcionou a formacdo de aglomerados circulares em toda superficie
das amostras, intercalados por fendas relativamente regulares, exibindo porosidade,
rugosidade e morfologia mais homogénea, estando de acordo com os trabalhos de Sisti*®
(2011) e Tavares® (2009) e, onde se encontram topografias semelhantes as obtidas neste
estudo.

O fendmeno de ablacdo associa-se a ruptura em escala macroscopica da superficie devido
ao processo de fusdo e solidificagdo rdpido na superficie do metal, o que conduz a perda da
estequiometria, gerando um estado de menor estabilidade e alteracdes de composicao da

L . .11 - .
superficie do material'”. Pode-se observar que o processo de ablaco proporcionou aumento
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na rugosidade da superficie atacada em todas as amostras, de forma a proporcionar aumento
da drea superficial, caracteristica desejada para osseointegracdo, uma vez que as respostas
celulares (migracdo, ancoragem, diferenciacdo e expressdo da matriz) sdo afetadas pelas
caracteristicas topograficas e pela composi¢do quimica da superficie™.

Observou-se que as amostras modificadas superficialmente por laser e que entraram em
contato com SBF pelo Método Biomimético apresentaram deposicdo de apatitas,
caracterizada pela presenca de grios esféricos nas superficies das amostras submetidas a
ambas solugdes, havendo diferencas topogréficas significativas entre as composi¢des de NiTi
imersas em SBF-0, proposto por Abe et al.” (1990) e SBF-6, estabelecido por Aparecida24
(2006), havendo nesta ultima a formag¢do de uma camada mais espessa de apatitas. Em
contrapartida, nas amostras que entraram em contato com SBF-0 a 1,5 M pode-se observar a
presenca de cristais alongados que possivelmente representam uma variagdo de apatita,
corroborando com os resultados encontrados por Catdo’ (2011). Os resultados revelaram que a
modificacdo da superficie por laser favorece a formacdao de grupos de apatitas, mesmo em
diferentes concentracdes de SBF.

Ao analisar as imagens obtidas pelo MEV, pode-se perceber que as amostras modificadas
superficialmente por laser e deposi¢do de apatitas por SBF tipo 6 apresentaram quantidade
significativamente maior de apatitas em sua superficie do que as amostras cuja deposi¢ao foi a
partir de SBF-0. Esse resultado reitera o estudo de Aparecida® (2006) quanto 2 indicagdo de
SBF-6 para fins de deposi¢do superficial, visto que as diferencas entre as deposi¢cdes
proporcionadas — SBF tipo 0 e tipo 6 — foram consideraveis.

A estreita variac¢do de deposic¢ao de apatita existente entre as amostras imersas em SBF-0 e
6 pode estar relacionada a composi¢do das solucdes. Mesmo empregando-se solugdes SBF
que favorecem a deposicao de apatitas de interesse bioldgico (Fosfato tricdlcico — TCP,

Fosfato octacélcico — OCP e Hidroxiapatita - HA), ndo se pode especificar precisamente o
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tipo de apatita depositada nas condi¢des empregadas nestas amostras. Contudo, pode-se
afirmar a existéncia da formag¢do de um filme bioceramico, fato este avaliado pela
uniformidade das morfologias apresentadas nas microscopias, sobretudo nas amostras imersas

em SBF-6.

(@

A formacgdo de uma camada de apatita biologicamente ativa na interface material-osso

(@

um dos métodos capazes de tornar a superficie de um material bioativa. Esta apatita
semelhante, em composi¢do e estrutura, a fase mineralizada do tecido dsseo e atua atraindo
células e proteinas para iniciar as reacoes que resultam na formacao da estrutura ssea’’.

Assim, ao avaliar a bioatividade em liga de NiTi, percebeu-se que a pesagem das amostras
corrobora com as caracteristicas topograficas, onde apds o tratamento de superficie a laser,
ocorreu um aumento da rugosidade superficial, formacdo de uma superficie porosa e
homogénea, com defeitos lineares maiores e mais profundos, o que proporcionou um aumento
da superficie de contato e, possivelmente, a presenca de uma mistura de O6xidos
estequiométricos e ndo estequiométricos com diferentes morfologias e propriedades™,
caracteristicas morfoldgicas que, possivelmente, favoreceram a deposi¢ao de apatita.

O estudo de recobrimento por apatita empregando-se o0 Método Biomimético em superficie
de titanio revelou que na solu¢do SBF-0 a presenca de elementos Ca e P numa razao de 1,45,
evidenciou uma mistura de fases correspondente ao fosfato octacalcico (OCP) e hidroxiapatita
deficiente de célcio. J4 na solucdo SBF-6, a razdo Ca/P foi de 1,53, o que demonstra que a
solucdo SBF-6 tende a favorecer a deposicio de apatita de interesse biolégico™.

O ensaio de EDS, apds a utilizacio do Método Biomimético em SBF-0 e SBF-6, foi
empregado para verificar composi¢do quimica elementar, tais como a presenca de Fosforo (P)
e Calcio (Ca), na tentativa de identificar o tipo de fosfato de cdlcio presente na superficie da
amostra através do cdlculo da relacio Ca/P. As amostras apresentaram-se com uma razao

molar de aproximadamente 1,0, representando um valor médio da relacao Ca/P. Sendo assim,
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pode-se afirmar que, possivelmente, estejam presentes outros fosfatos de célcio além da
hidroxiapatita. No segundo momento, apés a imersio em SBF-0 para o ensaio da
bioatividade, foram encontrados os elementos C, Ti, Ni, Cl, Na, P, Ca, O, Si e Mg
(magnésio). Nesse segundo ensaio, ndo houve interferéncia para identificagao de um elemento
quimico em especial, j4 que a intencdo era a identificacdo de todos os componentes presentes
na superficie.

A interacdo dos elementos C (carbono) e O (oxigé€nio), presentes na amostra, podem
resultar na formacao de carbeto de titanio (TiC) e 6xido de titanio (TiO;). A camada passiva
de 6xido de titdnio forma-se rapidamente quando o metal entra em contato com oxigénio,
sendo um dos 6xidos conhecidos mais estaveis.

Desta forma, o tratamento superficial a laser ou a combinacdo com a deposi¢ao de apatita
pelo Método Biomimético em ligas de NiTi, promoveu uma microtopografia que pode
otimizar a interacdo com as células em meio biologico, reduzindo o tempo de
osseointegracdo. A textura superficial de um biomaterial, incluindo a microtopografia e
rugosidade, tem sido relatada como um fator que pode influenciar no sucesso da resposta dos

. . - 32
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Conclusao

As andlises laboratoriais evidenciaram que as amostras de NiTi modificadas por laser,
associadas ou ndo a apatita, apresentaram superficies com propriedades morfoldgicas que
podem contribuir para uma precoce osseointegragao, por possuirem maior rugosidade e drea
de contato, além da presenca de apatitas, que promovem mais rdpida adesao do biomaterial ao
tecido 6sseo, sendo, portanto, mais adequadas para a utilizacdo como biomaterial. Conclui-se

que, nas condi¢des estabelecidas para sintese e modificacdes superficiais da liga de NiTi, o

tratamento superficial que obteve o melhor desempenho foi o que associou a irradiagdo a
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laser com a deposi¢do quimica de apatitas através do Método Biomimético empregando a

solugdo SBF-6, embora um dos requisitos para avaliagdo da bioatividade, como ganho em

massa, ndo tenha sido estatisticamente significante.
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4 CONSIDERA COES FINAIS

As andlises laboratoriais evidenciaram que as amostras de NiTi modificadas por laser,
associadas ou ndo a apatita, apresentaram superficies com propriedades morfolégicas que
podem contribuir para uma precoce osseointegracdo, por possuirem maior rugosidade e drea
de contato, além da presenca de apatitas, que promovem mais rdpida adesdo do biomaterial ao
tecido dsseo, sendo, portanto, mais adequadas para a utilizacdo como biomaterial. Conclui-se
que, nas condi¢des estabelecidas para sintese e modificacdes superficiais da liga de NiTi, o
tratamento superficial que obteve o melhor desempenho foi o que associou a irradiacio a
laser com a deposi¢do quimica de apatitas através do Método Biomimético empregando a
solucdo SBF-6, embora um dos requisitos para avaliacdo da bioatividade, como ganho em

massa, ndo tenha sido estatisticamente significante.



44

APENDICE A - Metodologia da pesquisa detalhada

TIPO E LOCAL DA PESQUISA

O presente trabalho teve cardter tedrico-experimental, onde a parte tedrica foi
desenvolvida na Unidade Académica de Ciéncias Bioldgicas, Campus UFCG de Patos-PB, e a
parte experimental foi realizada no Laboratério de Certificagdo e Desenvolvimento de
Biomateriais do Nordeste — CERTBIO, no Laboratério Multidisciplinar de Materiais e
Estruturas Ativas — LaMMEA, ambos da Universidade Federal de Campina Grande —
CCT/UFCG, e em parceria com o Instituto de Quimica da Universidade Estadual Paulista —

UNESP de Araraquara-SP.

PREPARACAO DAS AMOSTRAS
Obtencao da liga pela técnica Plasma Skull Push Pull

O projeto envolveu a andlise de amostras de liga de NiTi (45,3% de Ni e 54,7% de Ti),
previamente confeccionadas, sendo compostas pelos elementos niquel comercial puro
(>99,9%) e titanio biomédico ASTM F67-88 (grau 4).

A fabricagdo da liga de NiTi foi realizada no equipamento de fusdo a plasma, da marca
EDG, modelo Discovery All (EDG Equipamentos, Sdo Carlos, Sao Paulo, Brasil), o qual
utiliza o plasma térmico como meio de transmissdo de energia para fundir a maioria dos
metais. Para tanto, foi empregado o processo Skull de fusdo, em que o material € fundido
sobre uma fina camada dele mesmo (EDG LTDA, 2005). O equipamento Discovery utiliza o
processo de fundi¢do e conformacdo através do sistema Push-Pull, no qual o molde ¢é
submetido a uma pressdo de 0,2 MPa (2 kg/cm?) na parte superior e vicuo na parte inferior
resultando em uma fundi¢do de alta qualidade e total seguranca. A maquina de fusdo a plasma
pode ser visualizada na Figura 6, e na Figura 7, temos a sequéncia da obtencdo de ligas com
memoria de forma pela técnica Plasma Skull Push Pull.

As amostras foram divididas em grupos para posterior andlise e comparagdo de
resultados (Tabela 2), de acordo com as modificacdes superficiais apresentadas. Os ensaios
foram feitos em triplicata e as amostras classificadas em: polidas (grupo controle), com ataque
superficial por laser Ytterbium pulsado, com associac@o de laser e deposicdo de apatitas por
SBF-0 e, por dltimo, ataque a laser e deposicdo de apatitas por SBF-6, totalizando doze

amostras, sendo trés por grupo.
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Figura 6 - Maquina de fusdo a plasma — Discovery All.

Fonte: CATAO, 2011.

Figura 7 - Processo de fusdo a plasma pelo método Skull Push-Pull. (a) Elementos no
cadinho de cobre; (b) Tocha de plasma; (c) Botdao de liga com memoria de forma apds fusdo;
(d) Cadinho ap6s a injecdo; (e) Coquilha de aluminio; (f) Pastilha obtida pela injecao do botio

fundido em molde metalico.

Fonte: ARAUJO et al., 2009.
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Tabela 2 - Distribui¢do das amostras de acordo com cada grupo.

Quantidade

3 3 3 3
de amostras

Fonte: Dados do autor.

Modificacao superficial da liga de NiTi por laser

O procedimento de modificacdo superficial através do laser foi realizado no
equipamento laser Yb:YAG, com poténcia 20 W pulsado e frequéncia de 20 Hz (Pulsed
Ytterbium Fiber Laser, Sistema Omnimark 20F, Ominitek Tecnologia Ltda, Sdo Paulo,
Brasil), a Figura 8 (a) mostra o equipamento laser Ytterbium:YAG do Departamento de
Quimica do Instituto de Quimica da UNESP de Araraquara. Todas as amostras foram
irradiadas com a mesma distancia focal e pelo mesmo operador em atmosfera ambiente
(Figura 8 b). Buscou-se caracterizar a liga de NiTi apds tratamento de superficie a laser, com

e sem deposi¢do de apatita, visando aplicacdes em implantes dentdrios.

Figura 8 - Equipamento laser Ytterbium:YAG (a); amostras de NiTi submetidas ao laser (b).

Fonte: CATAO, 2011.
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Modificac¢ao superficial da liga de NiTi pelo Método Biomimético

Do total de amostras tratadas a laser (nove amostras), apenas seis sofreram ataque
quimico com uma solu¢do de hidréxido de s6dio (NaOH) com molaridade 5 M, por um
periodo de 24h a 60° C, em seguida foram lavadas em dgua corrente e, posteriormente,
submetidas a secagem em estufa por 3h a 60°C. O ataque alcalino teve em vista a ativacdo da
superficie e formacgdo de titanato de sédio, que é mais reativo que o 6xido de titdnio, o que
propicia uma deposicdo mais satisfatéria de apatitas na superficie do biomaterial.

Dessa forma, seis das amostras modificadas superficialmente a laser foram submetidas
ao recobrimento pelo Método Biomimético, por meio da imersdo em solu¢do SBF (Simulated
Body Fluid), tipo 0 proposta por Abe, Kokubo e Yamamuro (1990) ou SBF tipo 6,
estabelecida por Aparecida (2006), com molaridade 1,5 M, cujas concentragdes i0nicas estao
descritas na tabela 3. Estas solucdes foram empregadas com o objetivo de analisar o efeito das
modificagdes superficiais sobre a fase de apatita depositada de acordo com o tipo de SBF
utilizado. Além disso, as SBFs foram aplicadas, por estimularem a formagao de apatita, como
também reduzirem o periodo de inducdo de fosfato de cdlcio amorfo (ACP), proporcionando
uma uniformidade da morfologia da superficie da liga apds o recobrimento com apatitas

(APARECIDA, 2006).

Tabela 3 — Concentracdes idnicas das solucdes SBF utilizadas tipo 0 e 6 (mmol.dm™).

SBF 0 142,0 5,0 1,2 2,5 147.8 1,0 0,5 4,2
(convencional)
SBF 6 (modificado) 140,4 - - 3,1 142,9 1,86 - 5,0

Fonte: APARECIDA, 2006.

As amostras permaneceram imersas em SBF tipo O a 1 M, por um periodo de 7 dias,
mantidas em estufa a 37°C e pH 7,4, com substituicao da solugdo em intervalos de 24h, 48h e
48h, objetivando favorecer as condicdes de super-saturagdo da solucdo e, consequentemente,
induzir a formacao do recobrimento uniforme de apatita sobre a superficie da amostra (FOOK,
2005). Posteriormente a deposicdo, as amostras foram tratadas termicamente a 800°C por 1
hora, com o propdsito de aumentar a cristalinidade das apatitas depositadas, e através do

crescimento dos cristais, densificar a camada de biocerimica sobre o metal, bem como
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diminuir sua solubilidade em meio aquoso (ALMEIDA FILHO, 2008), para tanto, o
equipamento utilizado foi o forno da marca EDG Equipamentos (EDG Equipamentos, Sdo
Carlos, S@o Paulo, Brasil), com taxa de aquecimento de 10°C/ minuto. A temperatura que foi
utilizada no tratamento térmico estd de acordo com o diagrama de fases da liga, ndo

proporcionando modificacdes nas condi¢des e propriedades do substrato metalico.

CARACTERIZACAO DAS SUPERFICIES DA LIGA DE NITI

Para avaliacio da bioatividade, as amostras foram analisadas por Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) - modelo TM-1000 (Hitachi High Tecnologies Corporation,
Minato-ku, Téquio, Japao) e por Espectroscopia por Energia Dispersiva de Raios-X (EDS) —
mesmo modelo do MEV, a fim de verificar a topografia superficial e composi¢do quimica
apds a deposicdo da apatita. Na Figura 9, podemos visualizar Microscopio Eletronico de
Varredura. A pesagem das amostras foi realizada antes e apds a imersao em SBF tipo 0 a 1 M,
na balanca eletronica de precisdo da marca Ohaus Adventurer, modelo AR2140, (Ohaus
Corporation, Florham Park, New Jersey, USA), com o intuito de avaliar o comportamento do

biomaterial antes e apds o contato com o fluido que mimetiza o meio biolégico.

Figura 9 - Microscépio Eletronico de Varredura.

Fonte: CATAO, 2011.
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Os dados obtidos foram analisados através dos testes estatisticos T-student pareado e
ANOVA (Analysis of Variance), com nivel de significancia de 5%, através dos programas
Microsoft Excel® versdao 2010 e Statistica® versao 10.0 para Windows, além das andlises

qualitativas.
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ANEXO B — Normas da revista

Diretrizes para Autores

Normas RFO

A RFO UPF € uma publicacdo quadrimestral dirigida a classe odontoldgica que tem
por objetivo disseminar e promover o intercimbio de informagdes cientificas, indexada nas
bases de dados da BBO (Bibliografia Brasileira de Odontologia), LILACS (Literatura Latino-
Americana e do Caribe em Ciéncias da Saude), Latindex (Sistema Regional de Informacién
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dissertacdes e monografias; relatos de casos clinicos e artigos de revisdo sistemdtica que
representam contribui¢do efetiva para a drea do conhecimento odontolégico.
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1 — Normas gerais

a) Os conceitos e informagdes emitidos no texto sdo de inteira responsabilidade do(s)
autor(es), ndo refletindo, necessariamente, a opinido do Conselho Editorial e Cientifico da

revista.

b) Todos os manuscritos serdo submetidos, inicialmente, a apreciacdo dos Editores de Area €,
se adequados a revista, serdo submetidos a um Conselho Cientifico; posteriormente os autores
serdo notificados pelo editor, tanto no caso de aceitacdo do artigo como da necessidade de
alteracdes e revisdes ou rejeicdo do trabalho. Eventuais modificacdes na forma, estilo ou
interpretacdo dos artigos sé ocorrerdo apds prévia consulta e aprovacdo por parte do(s)

autor(es).

¢) A correcdo das provas tipogréficas estard a cargo dos autores.
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d) Cada trabalho publicado dard direito a um exemplar impresso da revista. Por solicitacao
do(s) autor(es) poderdo ser fornecidos exemplares adicionais, sendo-lhes levado a débito o

respectivo acréscimo.

e) Serdo aceitos para revisao manuscritos com, no maximo, seis autores.

2 — Apresentacdo dos originais

Os artigos destinados a RFO UPF deverao ser redigidos em portugués ou em inglés, de
acordo com o estilo dos Requisitos Uniformes para Originais submetidos a Revistas
Biomédicas, conhecido como Estilo de Vancouver, versdao publicada em outubro de 2005,
elaborada pelo Comité Internacional de Editores de Revistas Médicas (ICMJE) e baseado no
padrao ANSI, adaptado pela U.S. National Library of Medicine.

O texto devera ser digitado em fonte Times New Roman tamanho 12, papel tamanho
A4, com espago duplo e margens de 3 cm de cada lado, perfazendo um total de, no maximo,
20 paginas, incluindo tabelas, quadros, esquemas, ilustragdes e respectivas legendas. As
paginas deverdo ser numeradas com algarismos ardbicos no angulo superior direito da folha.
O titulo do artigo (em portugués e em ingl€s), assim como os subtitulos que o compdem
deverdo ser impressos em negrito. Deverdo ser grafadas em itdlico palavras e abreviaturas
escritas em outra lingua que ndo a portuguesa, como o latim (ex: in vitro) e o inglés (ex:
single bond). As grandezas, unidades, simbolos e abreviaturas devem obedecer as normas
internacionais ou, na auséncia dessas, as normas nacionais correspondentes.

Qualquer trabalho que envolva estudo com seres humanos, incluindo-se 6rgaos e/ou
tecidos separadamente, bem como prontudrios clinicos ou resultados de exames clinicos,
deverd estar de acordo com a Resolugdo 196/96 do Conselho Nacional de Saude e seus
complementos, e ser acompanhado da aprovagio de uma Comissio de Etica em Pesquisa.

Nao devem ser utilizados no material ilustrativo nomes ou iniciais dos pacientes,
tampouco registros hospitalares. Nos experimentos com animais, devem ser seguidos os guias
da Instituicdo dos Conselhos Nacionais de Pesquisa sobre o uso e cuidados dos animais de
laboratdrio, e o estudo deve ser acompanhado da aprovacdo da Comissdo de Etica no Uso de
Animais (CEUA).

No caso de trabalhos aceitos para publicacdo totalmente em inglés, correrd por conta
dos autores o custo de revisdo gramatical, com tradutor indicado pela Coordenacdo de

Editoracdo do periddico. O custo da revisdo gramatical da lingua inglesa serd repassado aos
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autores. A submissdo de um manuscrito em lingua inglesa a RFO-UPF implica na aceitagcdo

prévia desta condicao. O mesmo € valido para a revisdo gramatical dos abstracts.

2.1 — Composi¢ao dos manuscritos

Na elaboragdo dos manuscritos devera ser obedecida a seguinte estrutura:

a) pagina de rosto

* titulo do manuscrito no primeiro idioma (que deve ser conciso mas informativo);

* titulo do manuscrito no segundo idioma (idem ao item anterior);

* nome(s) do(s) autor(es) por extenso, com seu grau académico mais alto e sua filiagdo
institucional (se houver), departamento, cidade, estado e pais;

* nome do(s) departamento(s) ou institui¢ao(des) aos quais o trabalho deve ser atribuido;

* 0 nome ¢ o endereco do autor responsavel pela correspondéncia sobre o original.

b) resumo e palavras-chave

O resumo deve ser estruturado e apresentar concisamente, em um Unico paragrafo, os
objetivos do estudo ou investigacdo, procedimentos bdsicos (selecdo da amostra, métodos
analiticos), principais achados (dados especificos e sua significancia estatistica, se possivel) e
as principais conclusdes, enfatizando aspectos novos e importantes do estudo ou das
observacdes. Nao deve conter menos de 150 e mais de 250 palavras. Deve apresentar as
seguintes subdivisdes: objetivo, métodos, resultados e conclusdo (para investigacdes
cientificas); objetivo, relato de caso e consideragdes finais (para relatos de caso); e objetivos,
revisdo de literatura e consideracdes finais (para revisdo de literatura). Abaixo do resumo,
fornecer, identificando como tal, 3 a 5 palavras-chave ou expressdoes que identifiquem o
conteddo do trabalho. Para a determinacdo destas palavras-chave, deve-se consultar a lista de
“Descritores em Ciéncias da Satde - DeCS”, elaborada pela Bireme, e a de “Descritores em
Odontologia — DeOdonto”, elaborada pelo SDO/FOUSP.
c) abstract e keywords

Idem ao item anterior. Sua redacdo deve ser paralela a do resumo.

d) texto
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No caso de investigagdes cientificas, o texto propriamente dito deverd conter os
seguintes capitulos: introdu¢do, materiais € método, resultados, discussdo, conclusdo e
agradecimentos (quando houver).

No caso de artigos de revisdo sistemdtica e relatos de casos clinicos, pode haver
flexibilidade na denominacdo destes capitulos.
* Introducdo: estabelecer o objetivo do artigo e apresentar as razdes para a realizagdo do
estudo. Citar somente as referéncias estritamente pertinentes e nao incluir dados ou
conclusdes do trabalho que estd sendo relatado. A hip6tese ou objetivo deve ser concisamente
apresentada no final desta secdo. Extensas revisdes de literatura devem ser evitadas e
substituidas por referéncias aos trabalhos bibliograficos mais recentes, nos quais certos
aspectos e revisoes ja tenham sido apresentados.
» Materiais ¢ método: identificar os materiais, equipamentos (entre parénteses dar o nome do
fabricante, cidade, estado e pais de fabricagcdo) e procedimentos em detalhes suficientes para
permitir que outros pesquisadores reproduzam os resultados. Dar referéncias de métodos
estabelecidos, incluindo métodos estatisticos; descrever métodos novos ou substancialmente
modificados, dar as razdes para usa-los e avaliar as suas limitacdes. Identificar com precisao
todas as drogas e substancias quimicas utilizadas, incluindo nome(s) genérico(s), dose(s) e
via(s) de administracao.
» Resultados: devem ser apresentados em seqii€éncia ldgica no texto, nas tabelas e nas
ilustragdes com o minimo possivel de discussdo ou interpretacdo pessoal. Nao duplicar dados
em graficos e tabelas. Nao repetir no texto todas as informacdes das tabelas e ilustracoes
(enfatizar ou resumir informagdes importantes).
 Discussdo: deve restringir-se ao significado dos dados obtidos, evitando-se hipéteses nao
fundamentadas nos resultados, e relacioné- los ao conhecimento j4 existente e aos obtidos em
outros estudos relevantes. Enfatizar os aspectos novos e importantes do estudo. Nao repetir
em detalhes dados jd citados nas se¢des de Introdug@o ou Resultados. Incluir implicacdes para
pesquisas futuras.
» Conclusdo: deve ser associada aos objetivos propostos e justificada nos dados obtidos. A
hipdtese do trabalho deve ser respondida.
» Agradecimentos: citar auxilio técnico, financeiro e intelectual que por ventura possam ter
contribuido para a execugdo do estudo.
» Formas de citacao no texto:

No texto, utilizar o sistema numérico de citagdo, no qual somente os nimeros-indices

das referéncias, na forma sobrescrita, sdo indicados. Numeros seqiienciais devem ser
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separados por hifen; nimeros aleatérios devem ser separados por virgula. Evitar citar os
nomes dos autores e o ano de publicacdo. Somente € permitida a citacdo de nomes de autores
(seguidos de nimero-indice e ano de publicacdo do trabalho) quando estritamente necessdrio,

por motivos de énfase.

Exemplos de cita¢do de referéncias bibliograficas no texto:

- “...manifesta-se como uma dor constante, embora de intensidade variavel3.
- “Entre as possiveis causas da condi¢ao estao citados fatores

psicogénicos, hormonais, irritantes locais, deficiéncia vitaminica, firmacos
e xerostomial-4,6,9,15.

- 1 autor: Field4 (1995)...;

- 2 autores: Feinmann e Peatfield5 (1995)...;

- mais do que 2 autores: Sonis .8 (1995)...;

e) referéncias

As referéncias devem ser ordenadas no texto consecutivamente na ordem em que
foram mencionadas, numeradas e normatizadas de acordo com o Estilo Vancouver, conforme
orientagdes fornecidas pelo International Committee of Medical Journal Editors no “Uniform
Requirements for Manuscripts Submitted to Biomedical Journals” (http://www. icmje.org).
Os titulos de periddicos devem ser abreviados de acordo com o “List of Journals Indexed in
Index Medicus” (http://www.nlm.nih.gov/tsd/serials/lji.html) e impressos sem negrito, itdlico
ou grifo, devendo- se usar a mesma apresentacdao em todas as referéncias. Os sobrenomes dos
autores devem ser seguidos pelos seus prenomes abreviados sem ponto ou virgula. Usar a
virgula somente entre os nomes dos diferentes autores.

Nas publicacdes com até seis autores, citam-se todos; nas publicagdes com sete ou
mais autores, citam-se os seis primeiros e, em seguida, a expressao latina “et al.”. Incluir ano,
volume, nimero (fasciculo) e paginas do artigo logo ap6s o titulo do periddico. Deve-se evitar
a citacdo de comunicacdes pessoais, trabalhos em andamento e os nio publicados; caso seja
estritamente necessdria sua citacdo, ndo devem ser incluidos na lista de referéncias, mas
citados em notas de rodapé. A exatiddo das referéncias bibliograficas € de responsabilidade

dos autores.
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Livro:
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CD-ROM]. 4. ed. New York: Lippincott-Raven; 1998.

Ueki N, Higashino K, Ortiz-Hidalgo CM. Histopathology [monograph online].
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Chandler RW. Principles of internal fixation. In: Wong DS, Fuller LM. Prosthesis
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Editor(es) ou compilador(es) como autor(es) de livros:
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f) tabelas, quadros, esquemas e graficos

Devem ser inseridos ao longo do texto, logo apds sua citacdo no mesmo. Devem ser
numerados consecutivamente em algarismos ardbicos. As legendas das tabelas e dos quadros
devem ser colocadas na parte superior dos mesmos e quando for necessdrio, incluir logo
abaixo destes uma listagem dos simbolos, abreviaturas e outras informacdes que facilitem sua
interpretacdo. As legendas de esquemas e graficos devem ser colocadas na parte inferior dos
mesmos. Todas as tabelas e todos os quadros, esquemas e graficos, sem excecdo, devem ser
citados no corpo do texto.
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computacionais de edicdo de imagens. A publicacdo de imagens coloridas é de opcao dos
autores que devem manifestar seu interesse caso 0 manuscrito seja aceito para publicacdo. O
custo adicional da publicacdo das imagens coloridas € de responsabilidade do(s) autor(es).

Todas as imagens, sem excecdo, devem ser citadas no texto. As microfotografias
deverdo apresentar escala apropriada.

Poderdo ser submetidas um maximo de oito imagens, desde que sejam necessarias

para a compreensﬁo do assunto.

TRANSFERENCIA DE DIREITOS AUTORAIS

A submissdo dos originais 8 REV/FO implica transferéncia dos direitos autorais da

publicacdo impressa e digital.
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conformidade da submissdo em relagdo a todos os itens listados a seguir. As submissdes que
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transferéncia dos direitos autorais da publicagdo impressa e digital.



