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5
Discussao

Primeiramente, sdo analisados os aspectos dos
resultados da caracterizacdo do material base.

Sequem-se andlises da caracterizacdo superficial:
morfoldgica, quimica e energética das superficies estudadas
que serviram de parametro de analise dos processos de
tratamento.

5.1
Caracterizagao do material base

A determinagdo das propriedades quimicas e
micrograficas por andlise em microscopia eletronica de
varredura (MEV) e de transmissdao (MET) ¢ importante uma
vez que estudos indicam que estas propriedades interferem
nas propriedades superficiais M. AHMAD e al, (1999)°*.

Seguindo a especificagio da ASTM " que estabelece a
composi¢do quimica com os valores maximos para as
impurezas do titdnio comercialmente puro (Ti cp) utilizado
como biomaterial, foi feita a analise quimica, através da
espectometria de emissdo atdmica, completa para prata,
aluminio, arsénico, cobre, ferro, galio, uranio, vanadio e
zinco, pois o titanio dissolve estes elementos. A andlise para
elementos nao-citados ou residuais nao foi necessaria, pois
ndo ultrapassou o nivel de concentracdo maxima de 0.1%
para cada um deles e um total de 0.4 %.

Os espectros de XPS para os todos os materiais,
identificaram a presenca de carbono, nitrogénio e oxigénio.
Tais elementos ja eram esperados, uma vez que sao de facil
adsorcao pela superficie do titdnio e os mais freqlientemente
encontrados em trabalhos de sua caracterizacdo quimica
superficial por espectroscopia com raios-x.

Os aspectos gerais dos graos podem ser observados no
MEV (figuras 4.1 e 4.2) mostrando inclusive que existe
textura no material (figura 4.3). J4 no MET obsevamos os
detalhe dos graos que se apresentam encruados (figuras 4.4 e
4.5) e com alto nivel de pureza (tabelas 4.1 e 4.2), mas
quando observamos os contornos de grao as impurezas se
revelam em forma de precipitados. (figuras 4. 6 e 4.7) com
alto nivel de ferro (tabela 4.3).
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A espectometria de emissdo atdmica junto com o XPS
mostram a presenga e concentragdes dos seguintes elementos:
ferro, aluminio, nitrogénio, carbono, hidrogénio e oxigénio
que podem ser melhores observados nas tabela.

Ticp Material
grau 4 base
Nitrogénio 0.05%  0.04%

Carbono 0.10%  0.19%
Hidrogénio 0.015% 0.015%
Ferro 0.050% 0.150%
Oxigénio 0.40%  0.40%
Titanio « 98,54% 99,07%

* O restante devera ser titanio.

No quadro sd@o mostrados os percentuais dos elementos
analisados. Quando comparado com a norma da ASTM "
este material base pode ser classificado como titanio
comercialmente puro grau 4.

5.2
Caracterizagao Superficial

GRUPO 1

Os aspectos micrograficos das superficies, obtidos nas
analises com o MEV (Figuras 4.8) e AFM (Figuras 4.9)
mostram que a superficie usinada apresenta uma morfologia
com ranhuras provocadas pelo processo de usinagem. Estas
ranhuras, ou pequenas marcas superficiais formam estrias
paralelas de larguras variaveis.

O valor de Ra determinado para esta superficie foi de
458nm; os valores de area efetiva observado foi o mais baixo
com 1,9%; o valor do angulo de contato desta superficie com
a dgua bi-destilada foi de 74,5°.

GRUPO 2

Submeter o titanio e suas ligas a tratamentos quimicos
superficiais na procura de condi¢gdes que induzam melhores
respostas bioldgicas, tal como uma maior dsseo-integragdo ao
implante, tem sido o objetivo de alguns trabalhos: YAN e
DAVIES, (1998) '; NISHIGUCHI et al.,(1998) **; WEN et
al., (1998) >.

Testes que avaliavam somente a influéncia das
diferentes técnicas de limpeza e esterilizagdo e ndo as
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morfologias da superficie de implantes de titdnio polidos e
inseridos em tibias de cdes mostraram que a resisténcia
oferecida para a retirada dos mesmos era maior para os que
tinham sido submetidos a tratamentos com uma solugdo a
base de acido fluoridrico, quando comparados aos que nao
tinham sido tratados com esta solugdo KAWAHARA,
(1995)*®.

Existe dificuldade no isolamento dos efeitos de
pequenas modificagdes quimicas na variagdo do
comportamento de implantes submetidos ao tratamento com
acido. Assim, os efeitos relacionados a um certo tratamento
de superficie ficam relacionados a topografia que ele gera, ao
valor de rugosidade, a d4rea efetiva e a energia livre
superficial que sdo as principais modificagdes da superficie
induzida por este tipo de tratamento.

O valor médio de Ra observado no presente trabalho
apods o tratamento com solugdo acida foi de 370nm; o valor
de area efetiva observado foi de 2,6% mostrando um pequeno
aumento em relagdo a superficie usinada; o valor do angulo
de contato observado foi de 71°.

Além da suave alteragdo na micromorfologia da
superficie provocada pelo ataque quimico com a solugdo
(HCI/H,SO4, HF/HNO3; e HNOsj) este tratamento pode ter
favorecido a diminui¢dao de rugosidade em 17% considerada
grande ¢ o valor de angulo de contato observado na
superficie mostrou também uma pequena diminuigao.

Segundo KAWAHARA (1995) **, a decapagem com
solugdes a base de acido fluoridrico, permite a obtengdo de
superficies mais estaveis, através de imediata oxidagdo dos
sitios reativos que ficam expostos sobre a superficie de
titdnio quando submetido ao ataque do referido 4cido.

A solugdo acida atacou a superficie em toda sua
extensdo, porém houve uma prevaléncia nas &areas mais
salientes onde ha sitios mais reativos;, ndo eliminando
completamente as ranhuras provocadas pela usinagem.

GRUPO 3

Alguns trabalhos citam bons resultados para superficies
de titanio jateadas com valores de R, em torno de 1um, ja
outros, mostraram bons resultados em titdnio submetido a
jateamento abrasivo com rugosidades médias trés a quatro
vezes maiores, isto ¢, em torno de 3 — 4 um. Também
existem trabalhos que mostram seus piores resultados com
titdnio jateado entre 2 — 3 pum e os melhores com as
superficies lixadas com valores de R, entre 0,2 — 0,3 pum
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LINCKS et al., (1998)*; DEGASNE et al., (1999)*;
ANSELME et al., (2000)*.

O valor de Ra observado da superficie submetida a
jateamento foi de 484nm; os valores de area efetiva
observado foi de 15%; o valor do angulo de contato
observado foi de 36,7°.

Pode-se observar que os efeitos de alteracdo da
micromorfologia superficial provocados pelo jateamento de
TiO; realmente imprime uma nova superficie no material o
que ndo acontece com o tratamento 4cido que apenas
modifica suavemente a micromorfologia da superficie
preservando as estrias da wusinagem. O aumento de
rugosidade que este tratamento provocou sobre a superficie
usinada do titanio foi da ordem de 3%, considerado grande,
alem do valor de area efetiva observado foi o mais alto e
valor de angulo de contato observado sendo o mais baixo.

A presenga de particulas observada nas superficies
deve ser residuos do jateamento que ficaram inclusas nos
interticios dessas. Alguns autores descreveram essas
particulas como sendo originadas do processo de
jateamento™ >’

GRUPO 4

O valor de Ra observado nesta superficie foi de 429nm;
os valores de areca efetiva observado foi de 8%; o valor do
angulo de contato observado foi de 65°.

Esta superficie exibe uma microtopografia mais suave e
homogénea, com maior regularidade. Exibem pequenas
crateras com diametros de até 50um bem distribuidas por
toda a extensao da superficie.

Pode-se notar que a solugdo acida eliminou da
superficie as particulas de TiO,, além de ter alterado a
microtopografia originalmente criada pelo jateamento, com
uma suavizagdo das heterogeneidades entre picos e
depressdes levando a uma diminui¢cdo da rugosidade e area
quando comparada a superficie do GRUPO 3. Houve também
um aumento no valor do angulo de contato quando
comparado com a superficie do GRUPO 3 pelo ataque da
solucdo acida.

Morfologia e area das superficies
Os valores de R, oferecem informagdes relevantes para

a comparagdo do comportamento entre superficies com
microtopografias distintas. Além disso, ndo se pode tentar
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isolar o efeito da rugosidade média sobre o comportamento
bioldgico de osteoblastos, pois, ndo se busca somente uma
faixa de rugosidade adequada, mas também a morfologia que
lhe acompanhe.

Os tratamentos produziram trés grupos de superficies,
respectivamente GRUPO 2, GRUPO 3 e GRUPO 4, com
significativas  diferencas  de  rugosidade  médias,
especialmente entre os grupos 3 e 4; os menores valores de
R, foram observados para os materiais do GRUPO 2 e os
maiores, para os materiais do GRUPO 3.

A topografia da superficie da camada de oxido € outra
propriedade que pode influenciar a resposta biologica.
Dependendo da espessura, a topografia das superficie poderia
influenciar diferentes aspectos da interface implante/tecido™ .

Molhabilidade das superficies

Os valores dos angulos de contato medidos sdo
dependentes da rugosidade do material e da presenga de
heterogenidades superficiais RATNER et al, (1987),
RATNER, (1996)°*

Os resultados do parametro superficial que avalia,
comparativamente, a molhabilidade das superficies em
relagdo a um certo liquido, isto ¢, o angulo de contato gerado
entre a gota de um liquido especifico e as superficies
testadas, mostraram que o aumento de R, nos materiais
provocou um aumento da molhabilidade superficial. Assim,
para um mesmo liquido, as superficies jateadas do GRUPO 3
possuem maior molhabilidade que as do GRUPO 4, que por
sua vez, sdo mais “molhaveis” que as superficies usinadas do
GRUPO 1 que sdo maiores apenas que as do GRUPO 2 onde
encontramos os menores valores.

Além da agua, do soro e do glicerol, liquidos que foram
utilizados, seria necessario a obten¢ao dos valores de angulos
de contato gerados entre as superficies testadas e outros
fluidos, com tensdes superficiais liquido — vapor bem
distintos, para que fossem obtidos valores de tensdo critica
superficial mais preciso para as condi¢cdes de microtopografia
aqui estudada. Foi incluido nesta pesquisa o sangue como um
dos fluidos pesquisados por ser este o primeiro tecido a entrar
em contato com a superficie do implante quando implantado
em vivo. Realmente os valores de angulo de contato
encontrados foram muito proximos, ficando dentro da
margem de erro, mas fica aqui o registro para comparagdes
futuras, pois ndo foi encontrado até¢ a presente data dados
comparativos na literatura.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0025003/CA


PUC-Rio - Certificacdo Digital N° 0025003/CA

69

Consideragoes finais

A partir das observagdes realizadas os resultados
sugerem que o processo subtrativo abrasivo por jateamento
de 6xidos de titanio € o processo que obteve os melhores
resultados, levando a um aumento da rugosidade média Ra,
aumento da area efetiva, aumento da energia livre superficial
causado pelo encruamento da superficie proporcionado pela
técnica, levando as menores medidas de angulo de contato,
isto ¢, maior molhabilidade. Porém se for comprovada a
necessidade de remocdo do TiO, que impregna a superficie
ndo ¢ recomendada a técnica de subtragdo acida que
normalmente ¢ posteriormente utilizada, pois existe perda
quantitativa nos valores dos parametros aqui estudados,
sendo entdo proposta outra técnica de remocao do material
impregnado mesmo que para isto seja necessario modificar o
material usado no jateamento.
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6
Conclusao

Dentro da metodologia, técnicas experimentais e
recursos empregados para andlise da influéncia dos
tratamentos nas superficies testadas, foi possivel obter as
seguintes conclusdes:

I - Os aspectos aqui discutidos sdao de grande
importancia, uma vez que, existe uma concordancia de
opinides que a natureza de superficie de um biomaterial
determina os processos envolvidos na resposta biolodgica a
um material implantado e pode ser descrita em termos de
energia, quimica e morfologia superficial.

2 - Os diferentes tratamentos subtrativos utilizados na
fabricacdo de implantes odontologicos modificam a
morfologia, a rugosidade, a 4rea e a molhabilidade da
superficie de implantes de titanio cp tratados com estas
técnicas.

3 - As técnicas de caracterizagdo de superficies — MET,
MEV, AFM, e Goniometria — foram efetivas para a obtengao
de uma correlacdo entre a técnica de tratamento superficial e
as propriedades das superficies estudadas.

4 - Quanto a analise quantitativa de rugosidade media
(Ra):

Os maiores valores de Ra foram observado nas
superficies do GRUPO 3 com valor médio de 470nm
seguido respectivamente pelo GRUPO 1 455nm, GRUPO 4
445nm e GRUPO 2 sendo o mais baixo com 375nm
mostrando claramente que o tratamento abrasivo aumenta o
Ra e o tratamento erosivo diminui o Ra.Concluindo, por esta
analise, que o tratamento abrasivo ¢ o mais indicado para
ganho em rugosidade media superficial.

E importante salientar que a analise para determinar o
melhor parametro para medir a rugosidade observou-se que
ndo houve diferenga significativa entre Ra e Rq, porém os
parametros de rugosidade Rp e Rz mostraram discrepancia
nos valores quando se montaram graficos com diferentes
tratamentos o que facilita a analise, sendo parametros de
rugosidade que devem ser adotados para esta analise.
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5 - Quanto a andlise quantitativa da area efetiva:

Os maiores valores de area efetiva foram observado nas
superficies do GRUPO 3 com valor médio de 15% de ganho
de 4rea seguido respectivamente pelo GRUPO 3 8%,
GRUPO 2 3% e GRUPO 1 sendo o mais baixo com 2%
mostrando claramente que o tratamento abrasivo aumenta a
area e o tratamento erosivo diminui a area. Concluindo, por
esta analise que o tratamento abrasivo e o mais indicado para
ganho de area.

E importante salientar que a analise para determinar a
area efetiva das superficies do GRUPO 1 houve uma
diferenca de 2% de uma superficie lisa e que para analisar o
ganho de area deve-se subtrair este valor pois todos os
tratamentos partem desta superficie.

6 - Quanto a determinacdo quantitativa dos angulos de
contato (molhabilidade):

Os menores valores de angulo de contato (maior
molhabilidade) foram observado nas superficies GRUPO 3
com valor médio de 44° seguido respectivamente pelo
GRUPO 4 65°, GRUPO 2 71° ¢ GRUPO 1 74,5° sendo o
mais alto.

E importante salientar que a analise com o sangue nio
houve diferenca significativa nos valores de angulo de
contato.

7 - Os tratamentos abrasivos, erosivos € combinados
empregados permitiram a obtencdo de superficies
significativamente distintas com diferentes propriedades
fisicas, morfologicas e energéticas;

8 - Analisando todos os resultados em conjunto, as
melhores condi¢des foram obtidas para as superficies
GRUPO 3 jateadas. Estas condi¢des apresentaram um
aumento de valores distintos de R, aumento de 4rea
superficial efetiva e aumento dos valores de angulo de
contato.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Outras situagdes podem ser analisadas, ficando como
propostas para trabalhos futuros, tais como:

analise estereoscopca das microtopografias destas

superficies;

tratamentos abrasivos  superficiais com  outros
materiaisde jateamento entre eles NaCl, HA;

tratamentos quimicos superficiais com outras solugdes
acidas / basicas;

associagdo de tratamentos térmicos aos tratamentos
superficiais subtrativos;

analise de comportamento bioldgico e implantacdo em
cobaias.

obtencdo de outros parametros de rugosidade, além da
rugosidade média (R,.).
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