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RESUMO

GUBITOSO, Bruna. Analise do comportamento do tratamento de superficie de revestimento
de hidroxiapatita (HA) nas propriedades fisico-quimicas e mecanicas de discos de ligas de Ti.
46 f. Trabalho de Conclusdo de Curso — Faculdade de Odontologia de Ribeirdo Preto,
Universidade de S&o Paulo, Ribeir&o Preto, 2023.

A liga Ti-6Al-4V é a mais utilizada na confeccdo de implantes biomédicos, no entanto tornou-
se alvo de discussdes devido seu modulo elastico incompativel com o do tecido 6sseo e seus
elementos quimicos aluminio (Al) e vanadio (V) serem considerados toxicos. As ligas de beta
titnio tornaram-se promissoras nos Ultimos anos por apresentarem elementos quimicos nédo
citotoxicos as células osteoblasticas. O objetivo do estudo foi avaliar in vitro a influéncia do
tratamento superficial de revestimento de hidroxiapatita (HA) nas propriedades fisico-quimicas
e mecanicas de discos de Ti. Para isso foram utilizados 60 discos nas dimensdes de @ 5 mm x
1 mm de espessura (n=10): G1: Ti-6AL-4V (usinado), G2: Ti-15Mo (usinado), G3: Ti-12Mo-
6Zr-2Fe (usinado), G4: Ti-6AL-4V (revestidos com HA), G5: Ti-15Mo (revestidos com HA),
G6: Ti-12Mo-6Zr-2Fe (revestidos com HA). Para a caracterizacdo fisico-quimica dos discos
foram realizadas analises de rugosidade superficial, microscopia eletrénica de Varredura e
espectroscopia por energia dispersiva de raios-X (EDS) e, analise mecéanica por meio de
microdureza Vickers. Verificada a distribuicao dos dados pelo teste Shapiro-Wilk, foi utilizada
analise ndo-paramétrica, teste de Mann-Whitney U, para rugosidade e analise paramétrica, teste
T de amostras independentes, para microdureza. Observa-se por MEV o inicio da deposicao do
revestimento de HA nos grupos avalidos confirmado pela ndo detec¢édo dos elementos por EDS
por estarem abaixo do limiar. Na analise de rugosidade superficial foi verificada diferenca
significativa entre os grupos usinado e com revestimento HA (p<0,05) e maiores médias de
rugosidade foram observadas para os discos revestidos. Na analise de microdureza os valores
foram maiores nos discos com revestimento de HA, porém, diferenca significativa foi
observada apenas para a liga Ti-15Mo (p=0,023). Pode-se concluir que em todas as ligas
avaliadas o revestimento com HA proporcionou aumento da rugosidade superficial e melhora
da resisténcia mecanica a indentacdo. Além disso, houve alteracdo da morfologia superficial

dos discos revestidos com HA com sugestdo de inicio de deposicao nos de Ti-15Mo e TMZF.

Palavras-chave: Implantes dentérios. Ligas de Ti. Tratamento de superficie. Osseointegracao.






ABSTRACT

GUBITOSO, Bruna. Analysis of the behavior of the hydroxyapatite (HA) coating surface
treatment on the physicochemical and mechanical properties of Ti alloy disks. 46 f. Trabalho
de Conclusdo de Curso — Faculdade de Odontologia de Ribeirdo Preto, Universidade de Séo
Paulo, Ribeiréo Preto, 2023.

The Ti-6Al-4V alloy is the most widely used in the production of biomedical implants, but it
became the target of discussion due to its elastic modulus incompatible with bone tissue and its
chemical elements aluminum (Al) and vanadium (V) are considered toxic. Beta titanium alloys
have become promising in the last years because they present non-cytotoxic chemical elements
to osteoblastic cells. The aim of this study was to evaluate in vitro the influence of the
hydroxyapatite (HA) coating surface treatment on the physicochemical and mechanical
properties of Ti discs. For this purpose, 60 discs with dimensions @ 5 mm x 1 mm thick were
used (n=10): G1: Ti-6AL-4V (machined), G2: Ti-15Mo (machined), G3: Ti-12Mo-6Zr-2Fe
(machined), G4: Ti-6AL-4V (HA coated), G5: Ti-15Mo (HA coated), G6: Ti-12Mo-6Zr-2Fe
(HA coated). For the physical-chemical characterization of the disks, surface roughness,
scanning electron microscopy and energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS), and
mechanical analysis by Vickers microhardness were performed. After checking the data
distribution by the Shapiro-Wilk test, a non-parametric analysis, Mann-Whitney U test, was
used for roughness and a parametric analysis, T test for independent samples, for
microhardness. SEM shows the beginning of deposition of the HA coating in the groups
evaluated, confirmed by the non-detection of elements by EDS as they were below the
threshold. The surface roughness analysis showed a significant difference between the
machined and HA-coated groups (p<0.05) and higher mean roughness values were observed
for the coated discs. In the microhardness analysis, the values were higher for the HA coated
discs, but a significant difference was observed only for the Ti-15Mo alloy (p=0.023). It can be
concluded that in all the alloys evaluated, HA coating provided an increase in surface roughness
and an improvement in mechanical resistance to indentation. In addition, there was a change in
the surface morphology of the HA coated disks with a suggestion of onset of deposition in those
of Ti-15Mo and TMZF.

Keywords: Dental implants. Ti alloys. Surface treatment. Osseointegration.
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1. INTRODUCAO

O titanio (Ti) e sua liga Ti-6Al-4V sdo os materiais mais utilizados na
implantodontia devido a sua alta resisténcia mecanica, excelente resisténcia a corrosao e
biocompatibilidade (Chouirfa et al., 2019; Hanawa, 2019; Koizumi et al., 2019; Nishida
et al., 2017; F. A. Souza et al., 2019). No entanto, a liga Ti-6Al-4V tornou-se alvo de
discussbes devido seus elementos aluminio (Al) e vanadio (V) serem considerados
toxicos e seu médulo de elasticidade incompativel com o tecido 0sseo, por isso grande
atencdo tem sido dada para o desenvolvimento de ligas de f-titdnio por apresentarem
baixo modulo de elasticidade e auséncia de elementos toxicos (BEDOUIN et al., 2019;
DIAS CORPA TARDELLI et al., 2020).

As ligas de titanio séo classificadas em « , e o + f de acordo com sua estrutura
a temperatura ambiente, ressalta-se que a incorporacao de elementos estabilizadores de
fase nas ligas altera a microestrutura, propriedades mecanicas e resisténcia a
corrosdo (KIM et al., 2019; KOIZUMI et al., 2019; MAT-BAHARIN et al., 2020).
Dentre elas a liga de Ti-6Al-4V, a + S, é a mais utilizada na implantodontia devido suas
excelentes propriedades mecanicas, resisténcia a corrosdo, baixo potencial inflamatorio,
baixa densidade, alta biocompatibilidade e ao seu Otimo desempenho biolégico
(BEDOUIN et al., 2019; DA COSTA VALENTE et al., 2021). No entanto, é alvo de
discussdes devido ao potencial citotéxico do vanadio (V) e aluminio (Al) e seu modulo
de elasticidade incompativel com o tecido 6sseo o qual propicia o fendmeno de blindagem
de tensdes (CALLIOGLU; ACAR, 2020; CORDEIRO; BARAO, 2017; DIAS CORPA
TARDELLI et al., 2020; L1 et al., 2020; PIRES et al., 2019).

As ligas de B-Ti possuem uma grande vantagem na consolidacdo e remodelagéo
Ossea, pois sdo geralmente livres de V (vanadio), e os principais elementos de liga
sdo nidbio (Ni) , molibdénio (Mo), tantalo (Ta) e ferro (Fe), que sdo biocompativeis e
possuem baixo modulo de Young (CORDEIRO; BARAO, 2017; DIAS CORPA
TARDELLI et al., 2020; DIAS CORPA TARDELLI; BOLFARINI; CANDIDO DOS
REIS, 2020; LESNIAK-ZIOLKOWSKA et al., 2020; YANG; HUTCHINSON, 2016).
As ligas beta Ti-15Mo, Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr, Ti-29Nb-13Ta-2Sn e Ti-11Nb-38Zr sdo
muito estudadas por suas microestruturas desempenharem um papel crucial na adaptacao
do baixo modulo de elasticidade e a capacidade de demonstrarem resisténcia adequada
para implantes biomédicos (PIRES et al., 2019; SIDHU; SINGH; GEPREEL, 2021).
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Os tratamentos de superficie visam acelerar o processo de osseointegracdo atraves
da promocédo de um melhor processo de reparo através de alteragdes das propriedades
fisico-quimicas e bioldgicas dos implantes (ARCOS; VALLET-REGI, 2021; DIAS
CORPA TARDELLI; BOLFARINI; CANDIDO DOS REIS, 2020; HANAWA, 2019). A
modificacdo dos implantes através de tratamentos superficiais visa alterar as propriedades
fisico-quimicas como a topografia, molhabilidade, composi¢do quimica e rugosidade
(CELESTI et al., 2022; TOKUNAGA,; HIROTA, 2022). Dentre essas a rugosidade
superficial é determinante na osseointegracdo, pois superficies rugosas induzem uma
maior adesdo celular por promoverem uma retencdo micromecanica dessas células e
assim aceleram a neoformacédo dssea quando comparada as lisas (DIEZ-ESCUDERO et
al., 2022; EGHBALI et al., 2021; PETRINI et al., 2020).

Proteinas sdo responsaveis por potencializar a cicatrizagdo do implante, assim a
fixacdo inicial do titanio ao 0sso se da pela absorcéo de proteinas presentes nos fluidos
fisiolégicos que aumentam a fixacao dos osteoblastos, diferenciacao celular e favorecem
a ativacdo plaquetaria (CALAZANS NETO et al., 2022). A interacdo dos osteoblastos
depende da topografia, composi¢do quimica e carga, por isso, 0s tratamentos de superficie
sdo propostos para promover bioatividade aos implantes a fim de acelerar a neoformacéo
Gssea para comtemplar a osseointegracdo (DIAS CORPA TARDELLI; CANDIDO DOS
REIS, 2022; LEE et al., 2022).

O 0sso é composto por colageno (20%), minerais como fosfato de célcio (69%)
e agua (9%) sendo que o fosfato de calcio (CaP) que estd presente na forma de
hidroxiapatita cristalizada é responsavel pela inflexibilidade, rigidez, durabilidade e
resisténcia do 0sso (SINGH et al., 2022). Quando produzido de modo sintético na
superficie do titanio, pode promover bioatividade e assim melhorar a interacdo celular
osteoblastica na interface implante/tecido 6sseo (KOSTELAC et al., 2022).

O tratamento de superficie através do revestimento de hidroxipatita tornou-se alvo
de pesquisa nos ultimos anos devido a hidroxiapatita ser um biomaterial ceramico a base
de fosfato de calcio que possui similaridade aos componentes inorganicos do tecido 0sseo
com potencial osteocondutor para induzir a osseointegracdo na interface osso/implante
(AVILES et al., 2020; CHANG et al., 2020; LU et al., 2019; ODUSOTE et al., 2019;
PAJOR; PAJCHEL, 2019; RAMESH; MORATTI; DIAS, 2018; SIMMONS et al.,

2016). Para realizar revestimentos de hidroxiapatita em ligas de titnio pode-se utilizar


https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/osteoblast
https://www.sciencedirect.com/topics/medicine-and-dentistry/thrombocyte-activation
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as técnicas de deposicdo eletroforética (EPD), revestimento por imersao, spray de plasma
e pulverizacdo (NUSWANTORO et al., 2021; PANDA et al., 2022).

Uma problematica encontrada ao revestir superficies metélicas com hidroxipatita
¢ a baixa adesao do revestimento ao substrato metalico, uma das possiveis solucées foi
reportada por Ehlert et al., 2022 que inferiram que a presenca intermediaria de 6xido de
titdnio proporcionou aumento da adesdo entre a camada de hidroxiapatita e o substrato
Ti-6Al-4V.

A literatura também relata a possibilidade da associa¢do de hidroxipatita com
biocompdsitos, farmacos e proteinas. Sun et al., 2023 avaliaram o revestimento de
sinvastatina com HA em liga de Ti-6Al-4V e observaram a inibicdo da formacédo de
biofilme e melhora da biocompatibilidade e formacdo éssea. Bonato et al., 2022
demostraram que implantes revestidos com HA associados a proteina morfogenética
0ssea humana recombinante-7 (rhBMP-7) promoveram maior formacdo 6ssea ao redor
do implante quando comparado aos sem tratamento.

As inumeras técnicas para a modificacdo das superficies de implantes visam
comtemplar a osseointegracdo. Assim, este estudo propde revestir com HA discos de Ti-
6AL-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2F a fim de inferir a influéncia deste tratamento de
superficie e dos componentes intrinsecos das ligas nas propriedades fisico-quimicas e

mecéanicas de ligas de Ti.


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/electrophoretic-deposition
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2. PROPOSICAO

2.1 Objetivo Geral
Avaliar o comportamento superficial de diferentes ligas de titanio com tratamento
superficial de revestimento de hidroxiapatita e sem tratamento de hidroxiapatita através

de analises fisico-quimicas e mecéanicas.

2.2 Objetivos Especificos

2.2.1 Tratamento nas ligas Ti-6AL-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2F através da técnica de
Langmuir-Blogdett.

2.2.2 Andlise da rugosidade superficial e linear das ligas Ti-6AL-4V, Ti-15Mo e Ti-
12Mo-6Zr-2F com tratamento de HA e sem tratamento.

2.2.3 Analise da microscopia eletrdnica de varredura e espectroscopia com energia
dispersiva de raios-x das ligas Ti-6AL-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2F com tratamento
de HA e sem tratamento.

2.2.4 Analise da microdureza Vickers das ligas Ti-6AL-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2F
com tratamento de HA e sem tratamento.

2.2.5 Andlise estatistica para comparar 0s grupos das ligas com tratamento de superficie

e sem tratamento de superficie.
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3. MATERIAL E METODO

3.1 Material
Foram confeccionados 60 discos de titanio nas dimensdes de @ 5 mm x 1 mm de
espessura (n=10):

e (G1:10discos usinados (& 5 mm x 1 mm) de Ti-6AL-4V;

e (2:10 discos usinados (@ 5 mm x 1 mm) de Ti-15Mo;

e (3:10 discos usinados (8 5 mm x 1 mm) de Ti-12Mo-6Zr-2Fe;

e (G4: 10 discos revestidos com HA (@ 5 mm x 1 mm) de Ti-6AL-4V;

e (Gb5:10 discos revestidos com HA (@ 5 mm x 1 mm) de Ti-15Mo;

e (G6:10 discos revestidos com HA (@ 5 mm x 1 mm) de Ti-12Mo-6Zr-2Fe.

3.1.1 Confecgéo dos Discos de Titanio Obtidos por torneamento

Os discos usinados (U) de @ 5,0 mm x 1 mm de altura foram obtidos a partir de
tarugos de Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2Fe que foram torneados na Oficina
Mecénica do Instituto de Fisica de Sao Carlos (IFSC-USP) sob superviséo do Prof. Dr.

Vanderlei Salvador Bagnato. A figura 1 exemplifica um disco por grupo.

Figura 1. Discos de Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2Fe (@ 5,0 mm x 1 mm de altura)

obtidos por torneamento.

3.1.1.1 Preparo dos discos

Para polimento dos discos foi desenvolvida uma matriz de resina acrilica
transparente (Figura 2) na politriz semiautomatica Minimet® 1000 (Buehler®) (Figura
3). A politriz foi programada em velocidade de 30 ciclos, carga de 4 libras com inicio e

parada suave, de tempo variavel de acordo com a granulagao das lixas d’agua sendo #320
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1 minuto, #400 1 minuto e 30 segundos e #600 2 minutos. As figuras 4, 5 e 6 demonstram

os discos antes e apds o polimento.

Figura 2. A) Matriz para polimento dos discos, B) Matriz para polimento com o disco.

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021.

Figura 3. Politriz semiautomatica Minimet® 1000 (Buehler®)

A suerien Minimet 1000
GRINDER-POUSHER

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021.
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Figura 4. Disco de Ti-6AL-4V obtido por torneamento A) antes do polimento; B) apés o

polimento.

Figura 5. Disco de Ti-15Mo obtido por torneamento A) antes do polimento; B) ap6s o

polimento.

Figura 6. Disco de Ti-12Mo-6Zr-2Fe obtido por torneamento A) antes do polimento; B) ap6s o
polimento.

Ap0s, os discos foram lavados em uma cuba ultrassonica Bio Wash - Bio-Art
(Figura 7) aparelho durante 380 segundos com agua deionizada, seguido de mais 380
segundos com acetona, secos com jato de ar e armazenados em eppendorfs numerados

por grupo amostral.
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Figura 7. Cuba ultrassdnica Bio Wash - Bio-Art.

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021.

3.1.2 Tratamento de superficie

Sobre 30 discos de Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e Ti-12Mo-6Zr-2Fe (& 5,0 mm x 1mm)
foi aplicado como tratamento de superficie um revestimento de hidroxiapatita (HA) sobre
uma camada de fosfolipidios. Essa metodologia foi realizada em parceria com o
Departamento de Quimica da Faculdade de Filosofia Ciéncias e Letras de Ribeirdo Preto,
Universidade de Sdo Paulo (FCLRP-USP). Para a realizacdo do revestimento de
hidroxiapatita foram depositadas quatro camadas de fosfolipidios sobre a superficie do
titdnio pela técnica de Langmuir-Blogdett, na qual as monocamadas de Langmuir, que
possuem uma parte hidrofilica e outra hidrofobica foram formadas na interface entre a
agua e o ar. Essas monocamadas foram transferidas para a superficie através da imerséo
e retirada do disco em cuba contendo solucdo de 0,1 mmol L -1 de CaCl 2. Em seguida
foi formado um revestimento mineral através da imerséo dos discos em solugdo aquosa
de célcio (1,0 mmol L -1 de Ca 2+) por 12 horas, seguido de imersdo em tampéo fosfato
por mais 12 horas, repetindo-se esse processo quatro vezes para garantir que 0 maximo
de ions célcio se ligue a superficie. Os discos foram entdo expostos a um fluido corporal
simulado com composicdo i6nica semelhante a do plasma sanguineo humano para a
formacdo de apatita na superficie do disco. A nucleacéo e crescimento de hidroxiapatita

ocorreu apos a exposicao ao fluido corporal simulado (DE SOUZA, I. D. et al., 2014).
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3.2 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA
3.2.1 Analise da Rugosidade e Area de Superficie

As medidas de rugosidade das superficies dos discos foram realizadas com auxilio
de um microscopio confocal a laser 3D (LEXT 4000; Olympus, Hamburgo, Alemanha)
(Figura 8) do Departamento de Odontologia Restauradora da FORP-USP, com lentes
objetivas (MPLAPON) de 20x e zoom de 1x. Foram realizadas 10 medidas por amostra
(disco de titanio) de acordo com os pardmetros de rugosidade média Ra e Rz [um], bem
como medidas da 4rea de superficie total Sa [um].

Também foram obtidas imagens ampliadas em 20 vezes e reconstrucdes das
superficies estudadas no formato 3D.

Figura 8. Microscépio Confocal a laser do Laboratério de Dentistica da Faculdade de
Odontologia de Ribeirdo Preto FORP-USP.

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021.

3.2.2 Morfologia e composi¢do quimica

A anélise da topografia dos discos foi realizada com auxilio de um microscopio
eletrbnico de varredura (MEV) (ME JEOL JSM6610LV) (Figura 9) da Faculdade de
Medicina de Ribeirdo Preto - FMRP/USP sob aumentos de 50 e 1000 vezes; e a
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composi¢do quimica, obtida via espectroscopia com energia dispersiva de raios-X (EDS)
(IXRF Systems 500 Digital Processing), acoplado ao MEV.

Figura 9. Microscépio eletrénico de varredura (MEV) (ME JEOL JSM6610LYV) da
Faculdade de Medicina de Ribeirdo Preto - FMRP/USP.
¢4 =" T

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021

3.3 PROPRIEDADE MECANICA
3.3.1 Dureza

A microdureza Vickers foi medida por meio de um indentador (Shimadzu, HMV-
2 Micro Hardness Tester, Shimadzu Corporation, Kyoto, Japédo) (Figura 10) do
Laboratério de Dentistica da FORP-USP através da aplicacdo de uma carga de 0,3 Kgf
por 15s. O teste foi realizado em dez amostras de cada grupo em trés pontos distribuidos
aleatoriamente. A média foi calculada para cada amostra e depois para cada grupo para
obter a dureza (expressa em unidades de dureza Vickers - VHN).



Material e Método |23
Figura 10. Microdurdmetro (Shimadzu, HMV-2 Micro Hardness Tester, Shimadzu
Corporation, Kyoto, Japdo) do Laboratério de Dentistica da FORP-USP.

Fonte: Hermano Teixeira Machado, 2021.

3.4 ANALISE ESTATISTICA
Verificada a distribuicdo dos dados pelo teste Shapiro-Wilk, foi utilizada anélise
ndo-parameétrica, teste de Mann-Whitney U para rugosidade e analise paramétrica, teste

T de amostras independentes para microdureza e ANOVA e Tukey.



4. RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA

4.1.1 Analise da rugosidade por microscopia confocal a laser
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Na analise de rugosidade superficial foi verificada diferenca significativa entre os

grupos usinado e com revestimento HA (p<0,05). Maiores médias de rugosidade foram

observadas para os discos revestidos, independente da liga avaliada e dos parametros Ra,

Rz ou Sa (Tabela 1).

Tabela 1. Mediana e intervalo de confianca dos dados de rugosidade superficial.

Liga Tratamento Ra P Rz p Sa p
] 0,57 0,11
Usinado 0,10 [0,09;0,11]
) [0,50;0,66] [0,11;0,13]
Ti6Al4V 0,002 0,001 0,002
2,00 0,25
HA 0,23 [0,18;0,29]
[1,49;2,35] [0,18;0,27]
] 0,72 0,17
Usinado 0,12 [0,02;0,39]
) [0,64;0,86] [0,14;0,20]
Til5Mo 0,002 0<0,01 0<0,01
2,61 0,36
HA 0,34 [0,31;0,37]
[2,36;2,76] [0,35;0,38]
) 0,72 0,17
Usinado 0,12 [0,02;0,39]
[0,64;0,86] [0,14;0,20]
TMZF 0,002 0<0,01 0<0,01
2,74 0,42
HA 0,39[0,34;0,43]
[2,51;3,00] [0,37;0,47]

Teste de Mann-Whitney U; p<0,05.

Os dados quantitativos presentes na Tabelas 1 corroboram com a observagéo

qualitativa das Figuras 11, 12 e 13 de que o grupo Ti-12Mo-6Zr-2Fe U apresenta maior

rugosidade quando comparado somente aos grupos sem tratamento.
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Figura 11. Rugosidade superficial do disco Ti-6Al-4V U.
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Figura 13. Rugosidade superficial do disco Ti-12Mo-6Zr-2Fe U.

0 R (R e T

Nas imagens obtidas pelo microscépio confocal a laser, observa-se a topografia
dos discos com tratamento de superficie com hidroxiapatita (Figuras 14, 15 e 16). Sugere-
se que a amostras de Ti-15Mo HA e TMZF HA s&o mais rugosas que a de Ti-6Al-4V
HA.
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Figura 14. Microscopia confocal a laser Ti-6Al-4V HA
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Figura 16. Microscopia confocal a laser TMZF HA

4.1.2 Anélise morfoldgica da superficie por microscopia eletrénica de varredura
(MEV)
A topografia da superficie dos discos Ti-6Al-4V U, Ti-15 Mo U e Ti-12Mo-6Zr-
2Fe U pode ser observada nas Figuras 17, 18 e 19 sob 0 aumento de 50 e 1000 vezes.
Nas figuras 17, 18 e 19 observa-se uma superficie usinada polida. Com o aumento
do zoom nota-se a presenca de riscos provenientes de lixas d’agua utilizadas durante a

etapa de polimento.

Figura 17. Microscopia eletronica de varredura do disco Ti-6Al-4V U. A) Magnitude de x50;
B) Magnitude de x1000.

SEI 25kV  ‘WD11mm SS30 i SEl- 5KV WD11mm SS30 x1,000 10pm  =—
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Figura 18. Microscopia eletrénica de varredura do disco Ti-15Mo U. A) Magnitude de x50; B)
Magnitude de x1000

SElI  25kv: ' WD11mm S830 — OEl - 25kV  WD11mm SS30 x1,000 10um,_ = ‘==

Figura 19. Microscopia eletrénica de varredura do disco Ti-12Mo-6Zr-2Fe U. A) Magnitude de
x50; B) Magnitude de x1000.

SElI 25kV WD11mm SS30 x50 T SElL 25kY WD11mm SS30 x1,000 10pm

A topografia da superficie dos discos com tratamento pode ser observada nas Figuras de
20, 21 e 22 sob aumentos de 50 e 1000 vezes. Ao observar as figuras 20, 21 e 22 no
aumento de 1000 vezes sugere-se que a amostra de TMZF HA foi mais susceptivel a
deposicédo do revestimento seguido da Ti-15Mo HA e Ti-6Al-4V HA.
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Figura 20. Microscopia eletrénica de varredura do disco Ti-6Al-4V HA. A) Magnitude de x50;
B) Magnitude de x1000.

SEl  25kV WD14mm SS30 . T T L GEL M5k WD12mm  SS30 x1,000 10ums e

Figura 21. Microscopia eletronica de varredura do disco Ti-15Mo HA. A) Magnitude de x50;
B) Magnitude de x1000.

SEl  25kV WD13mm SS30 e —— OE) SSOKY WD13mm  SS30 x1,000 10pm =
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Figura 22. Microscopia eletronica de varredura do disco Ti-12Mo-6Zr-2Fe HA. A) Magnitude
de x50; B) Magnitude de x1000.

SEI 25KV WD13mm. SS30 4 — SE| 25KV WDA3mm | SS30, % %1,000 " 10ym

4.1.3 Andlise da composi¢ao quimica por energia dispersiva de raios-x (EDS)

Porcentagem em peso (%)

Amostras Ti Al \% Mo Zr Fe Ca P
Ti-6Al-4V U 89,13 7,16 3,17 - - - - -
Ti-6Al-4V HA 89,50 6,87 3,63 - - - - -
Ti-15Mo U 85,42 - - 14,58 - - - -
Ti-15Mo HA 84,78 - - 15,22 - - - -
Ti-12Mo-6Zr-2Fe U 80,40 - - 10,67 547 3,47 - -

Ti-12Mo-6Zr-2Fe HA 80,18 - - 11,05 572 3,05 - -
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Gréfico 1. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-6Al-4V U.
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Gréfico 2. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-15Mo U.
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Gréfico 3. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-12Mo-6Zr-2Fe U

L( [ Ti-12Mo-6Zr-2Fe

Gréfico 4. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-6Al-4V HA.
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Gréfico 5. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-15Mo HA.
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Gréfico 6. Composicao quimica (EDS) do disco Ti-12Mo-6Zr-2Fe HA.
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4.2 CARACTERIZACAO MECANICA

4.2.1 Microdureza Vickers
Na analise de microdureza vickers os valores foram maiores nos discos com

revestimento de HA, porém, diferenca significativa foi observada apenas para a liga Ti-
15Mo (p=0,023), conforme demostrado na Tabela 2.

Tabela 2. Média e desvio padrdo dos dados de microdureza.

Liga Tratamento Microdureza P
Ti-6Al-4V Usinado 385,89 (13,14) 0,081
HA 428,66 (68,22)
Ti-15Mo Usinado 384,62 (34,57) 0,023
HA 445,69 (69,88)
TMZF Usinado 400,49 (19,44) 0,496
HA 420,09 (84,99)

Teste T de amostras independentes, para microdureza (0=0,05).




Discussao|36

5. DISCUSSAO

A topografia da superficie do implante desempenha um papel fundamental na
interacdo osso/implante a curto e longo prazo (BONATO et al., 2022; NUNES et al.,
2022). Por isso, este trabalho visou avaliar a influéncia do revestimentos de hidroxiapatita
aplicado nas ligas Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e TMZF na caracterizagdo fisico-quimica e
propriedade mecéanica por ser um revestimento biomimético ao tecido 6sseo em sua
morfologia e composicdo quimica (CELESTI et al., 2022; NUNES et al., 2022; SINGH
et al., 2022).

As ligas Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e TMZF revestidas com HA apresentaram
morfologia superficial diferente da esperada para a literatura por MEV. Para a literatura
substratos revestidos com HA apresentam estruturas alongadas em forma de agulha
(SHEN et al, 2017; SZCZUKA; SANDOMIERSKI; BUCHWALD, 2022;
YABUTSUKA; KIDOKORO; TAKAI, 2020). Neste estudo ndo foi possivel verificar
claramente essa caracteristica e sugere-se que nos discos de Ti-15Mo e TMZF houve um
inicio da formacdo, mas ndo estruturado como almejado.

Segundo a literatura a formacao de apatita pode ser reproduzida usando fluido
corporal simulado, sendo que a razdo molar Ca/P presentes ap0s a nucleacdo de HA seria
de aproximadamente 1,51 a 1,67 (CRUZ et al., 2016; DE SOUZA, I. D. et al., 2014).
Neste estudo os elementos quimicos Ca e P apresentaram-se em relacdo molar 0/0, por
ndo estarem na quantidade minima necessaria na superficie para serem detectados.

Assim, os resultados discrepantes deste estudo em relagéo a literatura podem ser
atribuidos ao revestimento com HA ser constituido de etapas sensiveis, de modo que
qualquer inexatiddo nessas etapas pode comprometer todo tratamento. Uma possivel
hipotese da ndo formacdo do revestimento pode ser a falha na transferéncia das camadas
de fosfolipidios pela técnica de Langmuir, na qual o revestimento de HA é incorporado.
Outra possibilidade é a influéncia de fatores externos como a concentracdo, pH e
temperatura das solugGes de CaCl, e tampéo fosfato.

Nas andlises de rugosidade foi possivel observar maiores médias de rugosidade,

estatisticamente significante, para discos revestidos, independente da liga avaliada.
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Dentre as trés ligas, a que apresentou a maior rugosidade apds a formacédo do
revestimento foi a TMZF, seguido da Ti-15Mo sendo justamente as duas ligas em que foi
possivel observar o inicio de formacdo de uma estrutura de revestimento no MEV. Da
mesma forma, nas imagens de microscopia confocal a laser a superficie Ti-6Al-4V tinha
uma caracteristica diferente das demais ligas por apresentar uma estrutura mais lisa ao
contrério das Ti-15Mo e TMZF que na imagem apresentavam uma estrutura mais rugosa
com indicios do revestimento depositado.

O interesse de estudo de ligas livres de elementos tdxicos tem aumentado, como
demostrado no estudo Ferraris et al., 2021 que compararam diferentes tipos de ligas e
observaram que os valores de rugosidade medidos em Ra em discos de Ti-15Mo foram
proximos aos obtidos em Ti-cp e Ti-6Al-4V. Diferente de Kjellin et al., 2022 que
avaliaram revestimento de HA sobre titanio e observaram maior rugosidade nos discos
revestidos (Sa:0,245 pum) em relagdo aos sem tratamento (Sa:0,234um), no entanto, a
diferenca ndo foi estatisticamente significante. Corroborando com nosso estudo no qual
0s parametros de rugosidade avaliados para as ligas Ti-6Al-4V, Ti-15Mo e TMZF
revestidas com HA foram maiores quando comparados aos usinados.

Na analise de microdureza em todas as ligas avaliadas, os resultados foram maiores
para os discos revestidos com HA em comparac¢do aos usinados, no entanto essa diferenca
foi estatisticamente significativa apenas para a liga Ti-15Mo (p=0,023). Assim como
neste trabalho, Hussain et al., 2023 ao avaliar substratos de Ti-6Al-4V com e sem
revestimento de hidroxiapatita observaram maiores valores de microdureza Vickers para
os discos revestidos (425 kgf/mm?) quando comparados aos ndo revestidos (315
kgf/mm?). Os resultados deste estudo sugerem que o revestimento de hidroxipatita nas
ligas avaliadas melhoraram sua resisténcia a indentacao e que esta deve ser avaliada em
relacdo a superficie que entrard em contato se tecido 6sseo ou componente protético para
inferir se sera benéfica ou néo.

As ligas de beta-titanio tornaram-se promissoras nos ultimos anos por serem
compostas por elementos quimicos atdxicos e reduzido mddulo de elasticidade quando
comparadas a mais utilizada Ti-6Al-4V, alvo de discussdes nos ultimos anos por seus
elementos quimicos Al e V terem sido associados a disturbios neurolégicos e
hematologicos (DIAS CORPA TARDELLI et al., 2020; MISHCHENKO et al., 2020;
SIDHU; SINGH; GEPREEL, 2021). Assim, neste estudo foram avaliadas as ligas de beta
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titinio Ti-15Mo e TMZF comparadas a Ti-6Al-4V. As ligas Ti-15Mo e TMZF
apresentaram-se com maior rugosidade que a de Ti-6Al-4V independente do revestimento
de hidroxipatita, além de sugerirem uma maior incorporacdo deste. Para microdureza a

liga Ti-15Mo apresentou resultados superiores as demais quando usinada e revestida.
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6. CONCLUSAO

Diante dos dados apresentados e discutidos, pode-se concluir que:
1. Em todas as ligas avaliadas o revestimento com HA proporcionou aumento da
rugosidade superficial e melhora da resisténcia mecanica a indentagao;
2. Houve alteracdo da morfologia superficial dos discos revestidos com HA com
sugestdo de inicio de deposi¢do nos de Ti-15Mo e TMZF;
3. A microdureza foi maior para os discos revestidos e estatisticamente significante

para a liga Ti-15Mo.
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ANEXO A- Formulério de indicacao de orientador

llma. Sra.
Profa. Dra. Maria Cristina Borsato
Presidente da Subcomessio para Avaliagdo dos TCCs da FORP

FORMULARIO DE INDICACAO DE ORIENTADOR(A}

DADOS PESSOAIS
Nome: Bruna Gubstaso
N° USP: 10829924 Pertodo: 97 periodo
Telefone de contato: (16) 99254-4326 E-mail USP: brunagubitoso@iusp br
INFO SOBRE O TRABALHO DE USAO DE CURSO

Nome do Onentador(a): Andrea Candido dos Reis
Departamento: DMDP
Arca de conhecimento: Materias Dentirios

Subdrea: Tratamento de superficee

Modalidade:

Pesquisa Cientifica, Tecnologica e Educacional

A A) ORIENT.

Eu, Prof{a). Dr(a). Andréa Candido dos Reis, accito ser onentador(a) do(a) aluno(a) suy do(a), comp do-
me a orientar, acompanhar ¢ avaliar o desenvolvimento de seu Trabalho de Conclusio de Curso em todas as suas
ctapas.

Declaramos ter pleno conhecimento do Regulamento dos Trabalthos de Conclusio de Curso da FORP, estando,
poctanto, caentes de que este TOC podera ser incluido na Biblaoteca Digital de trabalhos Académscos (BDTA) da USP.
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