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RESUMO

Este estudo investigou o efeito do ataque acido duplo no tratamento de superficie de
implantes dentarios comerciais de titdnio puro em comparagdo com implantes de titanio—45
niobio. As amostras do grupo de controle consistiram em 4 implantes dentarios comerciais de
titdnio puro. O grupo de teste consistiu em 4 implantes dentarios de titanio—45 nidbio, que
receberam o mesmo tratamento de superficie que o grupo de controle e 1 implante dentario de
titdnio—45 nidbio que nao recebeu tratamento de superficie. Os protocolos de tratamento de
superficie de implantes por ataque acido duplo, solugdo de acido sulfurico a 30% e solucao de
acido nitrico a 30%, foram desenvolvidos pelo fabricante do implante dentario. A topografia
da superficie dos implantes de todas as amostras foi analisada usando microscopia eletronica
de varredura, fotografada em amplia¢des de 500x, 1000x, 2000x, 4000x e processada usando
o software ImagelJ. Os dados de Ra e Rq gerados das amostras foram avaliados usando o teste
de Shapiro-Wilk, teste de Levena, ANOVA e o teste post-hoc de Tukey. Amostras de
diferentes grupos demonstram, por meio do pos-teste de Tukey, diferencas estatisticamente
significativas nos valores de rugosidade. O mesmo protocolo de tratamento de superficie para
implantes dentarios comerciais de titanio puro ndo foi eficaz em alterar as propriedades de
rugosidade da superficie de implantes dentdrios de titdnio-45 nidbio. Neste estudo sobre a
rugosidade da superficie do implante dentario de Ti-45Nb, o melhor método de tratamento de

superficie ainda deve ser testado.

Palavras chaves: Implantes dentdrios, Rugosidade, Propriedades de superficie,

Tratamento de superficie.



ABSTRACT

This study evaluated the effect of double acid etching on the surface treatment of
commercially pure titanium (Ti-cp) dental implants compared to Titanium-45 Niobium
(Ti45Nb) implants. The control group included four Ti-cp implants, while the test group
consisted of four Ti-45Nb implants treated with the same surface protocol as the control
group, and one untreated Ti-45Nb implant. The surface treatment protocol—double acid
etching with 30% sulfuric acid and 30% nitric acid solutions—was developed by the implant
manufacturer. The surface topography of all samples was analyzed using scanning electron
microscopy (SEM) at magnifications of 500x, 1000x, 2000x, and 4000x, and images were
processed with ImageJ software to assess roughness parameters (Ra and Rq). Data were
statistically analyzed using the Shapiro-Wilk test, Levene’s test, ANOVA, and Tukey’s
post-hoc test. Tukey’s test revealed statistically significant differences in roughness values
between groups. The findings showed that the same surface treatment protocol effective for
Ti-cp implants was ineffective in modifying the surface roughness of Ti-45Nb implants. This
suggests that Ti-45Nb exhibits greater resistance to material removal under standard acid
etching conditions. The optimal surface treatment for Ti-45Nb dental implants requires further
investigation, as this study highlights the need for alternative methods tailored to the unique

properties of the Ti-45Nb alloy.

Keywords: Dental implants, Roughness, Surface properties, Treatment surface.
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1 INTRODUCAO

O titanio (Ti) e suas ligas tém sido amplamente utilizados como implantes 6sseos na
clinica odontoldgica e ortopédica, tanto na forma pura, Ti-cp (a), quanto na forma de liga,
Ti-6Al-4V (o + B).1 Uma das vantagens do Ti e suas ligas € a sua notavel biocompatibilidade,
além de excelente resisténcia biomecanica e a corrosdo, garantindo a longevidade do
implante, apresentando como desvantagem a diferenga entre o mddulo de elasticidade dos
implantes e o tecido 6sseo humano.? Esse cendrio aponta uma alta demanda por materiais para
aplicagdes biomédicas, resultando em uma grande necessidade de pesquisa e desenvolvimento
de materiais para tais aplicacoes.

Novas ligas, como a de titdnio-zirconia (Ti-Zr), apresentam baixo modulo de
elasticidade, alta resisténcia mecanica e atividade osteogénica.’ Elementos com Nidbio (Nb),
Titanio (Ti) e ZircOnia (Zr) t€ém atraido atencdo como materiais de implante devido as suas
excelentes propriedades, no entanto, pouca aten¢do tem sido dada aos produtos biomédicos
com alto teor de Nbl. O Nb ¢ um [-estabilizador isomorfo que altera as propriedades
fisico-quimica das ligas de Ti. *°

A liga Ti-45Nb ¢ promissora na substituicdo de materiais biomédicos a base de Ti com
elevado médulo de elasticidade,6 ndo s6 pela excelente biocompatibilidade, baixo mddulo de
elasticidade (60-65 Gpa) e propriedades osteogénicas favoraveis do Nb,”'* mas também, apos
tratamento de superficie, gerar topografia, rugosidade, composi¢do quimica, energia
superficial adequadas, entre outras caracteristicas que proporcionam a fabricagdo de materiais
resistentes a corrosdo, 11 como articulagdes artificiais ou de osteossintese.'?

Os implantes de titdnio podem ter suas superficies modificadas para melhorar o
desempenho bioldgico, com alteracdes na rugosidade e/ou aplicacdo de revestimentos
bioativos para aumentar a molhabilidade e a tensdo superficial, melhorando as ligagdes
bioquimicas capazes de acelerar as fases iniciais da formac¢io do tecido 6sseo."

Os métodos para alteragao da superficie de implantes dentarios sdo diversos, como
subtracdo e aditivos, incluindo fisicos (torneamento, jateamento), quimicos (ataque acido),

eletroquimicos (anodiza¢do), deposicdo (pulverizagdo por plasma, solgel) e bioquimicos



(proteinas).'* O objetivo do presente estudo foi investigar o efeito do duplo ataque acido no

tratamento de superficie de implantes dentérios Ti-cp e Ti-45Nb.
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2 OBJETIVO

2.1 Objetivo geral

O presente estudo tem como objetivo investigar o efeito do duplo ataque acido no

tratamento de superficie de implantes dentérios Ti-cp e Ti-45Nb.
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3 METODOLOGIA

31 Caracterizacao das amostras

As amostras do grupo controle (SINGULAR Implants®, Paramirim, Brasil, 2023)
consistiram em 4 implantes dentérios de titdnio comercialmente puro (Ti-cp), tipo IV, ASTM
F67, amostras 6, 7, 8 e 9, que receberam tratamento de superficie segundo o protocolo
desenvolvido pelo fabricante.

As amostras do grupo teste consistiram em 4 implantes dentarios de Ti-45Nb (ASTM
Grau 36), amostras 2, 3, 4 ¢ 5, que receberam o mesmo tratamento de superficie do grupo
controle e 1 implantes dentario de Ti-45Nb (ASTM Grau 36), amostra 1, que ndo recebeu
tratamento de superficie, ou seja, foi apenas usinado por torneamento. Para usinagem dos
implantes Ti-45Nb, utilizou-se um torno automatico CNC (Comando Numérico
Computadorizado), cabegote movel, swiss-type, modelo Hanwha XE20, largamente
empregado no torneamento de implantes dentdrios, nas dependéncias da SINGULAR
Implants®, Paramirim, Brasil.

Os implantes, tanto do grupo teste quanto o grupo controle, selecionados para
tratamento de superficie, foram imersos em solucdo de acido sulfurico a 30% diluido em agua
pré-aquecida a 60+7 °C por 120 minutos em Lavadora Ultrassonica (Ultratec UTC 25/7, Sao
Paulo, Brasil, 2018). Logo apo6s foram enxaguados com 4agua destilada corrente. Apos
completar a primeira etapa, os implantes foram imersos em solucdo de 4cido nitrico a 30%
diluido em agua pré-aquecida a 60+7 °C por 30 minutos em Lavadora Ultrassonica. Logo
apos foram enxaguados com 4dgua destilada corrente e mantidos nesta por 10 minutos. Uma
vez finalizado o processo, os implantes foram levados para estufa a 60+7 °C durante 60

minutos.

3.2 Analise da superficie dos implantes
A topografia da superficie das amostras tanto do grupo controle quanto do grupo testes
foram analisadas para identificar as propriedades fisicas dos implantes usando microscopia

eletronica de varredura (MEV) com um microscépio eletronico de bancada JEOL
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JSM-6510LV (JEOL USA, Inc). Ambas as amostras foram fixadas em uma base de metal e
fotografadas em ampliacdes de 500x, 1000x, 2000x e 4000x. Foram obtidas imagens das

regides do corpo do implante.

33 Analise da rugosidade

O software ImageJ® (software: ImageJ 1.49v RRID:SCR_003070, National Institutes
of Health, Bethesda, MD, USA), um programa de processamento de imagens cientificas de
codigo aberto (v1.54d) foi usado, juntamente com o plugin de calculo de rugosidade Surfacel,
para analisar as imagens ¢ calcular a rugosidade média (Ra) e a rugosidade quadratica média
(Rq) de todas as imagens MEV no formato TIFF (Tag Image File Format).

A ferramenta de imagem 3D, Surface Plot, também foi usada para topografia de
superficie. Antes da andlise, o processamento de imagem foi realizado usando um filtro
mediano para calcular a mediana dos valores de pixel em uma area definida para reduzir o
ruido. Apos a preparacdo da imagem, a escala de pixel foi ajustada para micrometros (um),
conforme medido nas imagens de MEV.

Para andlise de rugosidade, uma linha diagonal foi tracada em ambas as extremidades
da imagem, e o comprimento de amostra usado para processamento de imagem padronizada
em 90,0 um para 500x, 1000x, 2000x e 4000x. Essa metodologia garante que as medicdes de

superficie sdo proporcionais a ampliagdo da imagem para todas as amostras.'>!”

34 Analise estatistica

Apos obter os valores de Ra e Rq pelo software ImagelJ, através da analise das
imagens MEV, os dados foram exportados e salvos em planilha Microsoft Excel® (2019).

Para a medida Rq, aplicando o teste de Shapiro-Wilk e o teste de Levene, a amostra foi
considerada gaussiana (p=0.991) e homogénea (p=0. 166). Aplicando o teste de ANOVA e o
valor de P menor que 0.001, com isso foi aplicado o Pés Teste de Tukey.

Todos os procedimentos estatlsticos foram computados com o SPSS 25.0 (SPSS Inc.,

Chicago, IL, EUA).
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4 RESULTADOS

A andlise post-hoc de Tukey, apresentada nas tabelas, detalha as diferencas médias
entre pares de amostras, junto com os valores de p associados, indicando significancia
estatistica. Abaixo esta uma descri¢do cientifica das observagdes e interpretacdes para ambas
as andlises de rugosidade quadratica média (Rq) e rugosidade média (Ra) com os valores
correspondentes a regido do corpo do implante apresentados nas Tabelas 1 e 2, onde letras

diferentes significa diferenca estatisticamente significativa entre os grupos (P < 0.05).

Tabela 1

Valores médios, desvio padrao e pos-teste de Tukey para medidas de Rq.

Implantes Média (Rq) Desvio-padrao Pos teste de Tukey
Amostra 1 66.9 6.03 A
Amostra 2 579 3.81 A
Amostra 3 54.0 9.70 AB
Amostra 4 64.6 6.24 A
Amostra 5 60.8 3.16 A
Amostra 6 40.3 9.17 BCD
Amostra 7 33.5 10.55 C
Amostra 8 37.7 7.62 BCD

Amostra 9 52.8 2.26 AD
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Tabela 2

Valores médios, desvio padrao e pos-teste de Tukey para medidas de Ra.

Implantes Média (Ra) Desvio-padrao Pos teste de Tukey
Amostra 1 54.9 541 A
Amostra 2 46.2 2.08 A
Amostra 3 433 7.26 AB
Amostra 4 513 5.08 A
Amostra 5 49.6 341 A
Amostra 6 32.5 7.93 BCD
Amostra 7 26.9 8.79 C
Amostra 8 30.4 6.57 BCD
Amostra 9 43.7 1.82 AD

As imagens 3D (figura 1) obtidas com o ImageJ® correspondem a capturas de regides

de implantes em MEV (Figura 2), exportadas em formato TIFF com niveis de ampliacao de

500x, 1000x, 2000x e 4000x.

Figura 1: Imagens 3D do ImageJ® com zoom de 4000x na regido do corpo do implante.
A. Amostra 1 TiNb (somente usinada) na regido do corpo (4000x);
B. Amostra 2 TiNb (com tratamento) na regido do corpo (4000x);

C. Amostra 6 implante SINGULAR® na regido do corpo (4000x);
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x4,000  5pm

Figura 2: Imagens MEV com zoom de 4000x na regido do corpo do implante
A. Amostra 1 TiNb (somente usinada) na regido do corpo (4000x);

B. Amostra 2 TiNb (com tratamento) na regido do corpo (4000x);

C. Amostra 6 implante SINGULAR® na regido do corpo (4000x);

4.1 Resultados da analise de rugosidade quadratica média (Rq)

Na primeira tabela 1, as amostras 1, 2, 4 e 5, classificadas como "A" pelo pds teste de
Tukey, apresentaram valores de Rq estatisticamente semelhantes, sugerindo uma rugosidade
superficial similar entre elas. Amostras com diferencas médias significativas (P < 0,05)
incluem:

e Amostras 1, 2,4, e 5 emrelagdao a 6, 7, e 8: Essas comparagdes demonstram diferencas
estatisticamente significativas, confirmando que as amostras 6, 7 e¢ 8 possuem
rugosidade significativamente menor que as amostras classificadas como "A".

e Amostra 3: Classificada como "AB", apresentou uma rugosidade intermediaria, entre
as amostras de maior e menor rugosidade, diferenciando-se estatisticamente de
algumas amostras "A" e aproximando-se das amostras "B".

e Amostra 7, classificada como "C": Apresentou o menor valor de rugosidade (33.5),
sendo significativamente diferente das amostras classificadas como "A" e "B".

Esses resultados indicam variagdes importantes na rugosidade das superficies, que

podem impactar as propriedades de adesao celular nos implantes.
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4.2 Resultados da analise de rugosidade média (Ra)

Na tabela 2, os valores de Ra seguem um padrdo semelhante aos de Rq, com as
amostras 1, 2, 4 e 5, classificadas como "A”, e apresentando rugosidade média semelhante.
Comparagdes significativas incluem:

e Diferencas entre amostras classificadas como "A" ¢ "BCD": As amostras 6, 7, ¢ 8
("BCD" e "C") apresentam valores de rugosidade menores, com significancia
estatistica em relagcdo fas amostras das letras "A" e "AB".

e Amostra 9, classificada como "AD": Apresenta uma rugosidade intermediaria, similar

a "A", mas também associada a "D", evidenciando uma posi¢do entre os grupos de
maior ¢ menor rugosidade.

As andlises de Tukey indicam que ha diferengas significativas na rugosidade
superficial entre os grupos de amostras. Amostras classificadas em grupos diferentes pelo

pos-teste de Tukey demonstraram diferengas estatisticamente significativas nos valores de

rugosidade, o que pode influenciar o desempenho clinico dos implantes.
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5 DISCUSSAO

Nas ultimas décadas, tem havido um interesse crescente em estudar os processos
biologicos subjacentes a osseointegracdo; um processo complexo do qual as células do
hospedeiro, principalmente as células sanguineas, participam ativamente ao entrar em contato
com a superficie do implante dentario.'®

Embora um implante dentario em forma de parafuso seja preparado por fresagem com
um torno de controle numérico computadorizado (CNC), sua superficie original ¢ uma

superficie basica sem modificagdes."’

Modificagdes nanoestruturais (rugosidade média
aritmética entre 1 e 100 nm), modificagdes quimicas ou tecnologias de controle de
molhabilidade sdo aplicadas as superficies dos implantes dentarios com base em métodos de
rugosidade no nivel micro (1 € 10 um)."*

Para favorecer a osseointegracdo, varios métodos de tratamento de superficie sdo
aplicados para manutencao, melhoria e caracterizagdo da superficie dos implantes dentarios;
alguns fabricantes realizam tratamento com ataque acido (simples ou duplo), jateamento de
alumina ou TiO,, jateamento de fosfato de célcio e anodizagdo.”* As novas ligas de Titanio
vém se somar as recentes inovagdes que buscam melhorias diversas nos tratamentos com
implantes osseointegrados diminuindo as desvantagens do Ti-cp, melhorando o médulo de
elasticidade, biocompatibilidade e resisténcia a fadiga, no entanto, para aplicagdo destes
materiais se faz necessario estudos laboratoriais e clinicos que permitam validar seu uso em
humanos.

No presente estudo o método de tratamento da superficie dos implantes dentarios foi
duplo ataque acido - acido sulfurico (30%), 607 °C por 120 minutos, e acido nitrico (30%)
60+7 °C por 30 minutos — ja consolidado na literatura cientifica e padronizado na
SINGULAR Implants®. Por meio do tratamento da superficie com 4cidos ¢ possivel obter boa
interagdo das células do leito receptor com a superficie dos implantes.**

Os dados obtidos no presente trabalho, tanto pelas imagens capturadas no MEV como
pelos niimeros de Ra e Rq, adquiridos pelo ImageJ®, demonstraram que o tratamento com o
duplo ataque acido foi eficiente na melhora dos parametros de rugosidade de superficie dos

implantes dentarios Ti-cp, no entanto, a superficie dos implantes Ti-45Nb se mantiveram

inalteradas.
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Na andlise no MEV ¢ possivel verificar a qualidade do acabamento obtida na
usinagem e homogeneidade da rugosidade. Quanto a medida dos pardmetros da rugosidade,
boa parte dos trabalhos disponiveis na literatura caracterizam as superficies em 2D através dos

227 sendo a integragio do Image]® com as imagens obtidas do MEV

parametros Ra e Rq,
importantes na qualificagio das irregularidades das superficies.”®

Apesar da limitacdo quanto ao nimero da amostra no presente estudo, os achados do
MEV (Figura 2A e 2B) revelaram defeitos gerados pelo processo de usinagem dos implantes
Ti-45Nb evidenciando que os padrdes de usinagem desta liga devem ser modificados em
relagdo ao Ti-cp. Para minimizar os defeitos da usinagem, ¢ necessario selecionar
adequadamente os parametros de corte, como a velocidade de corte e avango, mas também ¢
importante ter em conta a geometria da ferramenta e a estratégia de fresagem.”

A aplicagdao de tratamentos e modificacdes superficiais sao métodos que permitem
tratar o material, tornando a sua superficie mais adequada para aplicagdes em meios
bioldgicos, a rugosidade da superficie de implantes dentarios consiste em finas imperfeigdes
da ordem de micrometro (um) devido ao processo de usinagem ou devido a um tratamento de
superficie. Em implantes usinados, a rugosidade estd intimamente relacionada a ferramenta de
corte e consiste em um padrédo regular de ranhuras rasas.*

Através do conjunto de achados do nosso estudo, notamos que ndo houve diferenca
relevante na superficie dos implantes Ti-45Nb apenas usinado e os que passaram por duplo
ataque 4cido (Figura 2A e 2B), nem mesmo alteragdes significativas nos padrdes de
rugosidade (Ra e Rq) — Figura 1A e 1B. O duplo ataque &cido, realizado nesse estudo e
padronizado pela industria, foi eficiente para o tratamento de superficie dos implantes Ti-cp,
mas ineficaz para implantes Ti-45Nb, demonstrando que a liga Titanio-Niobio apresenta uma
maior resisténcia a subtracao quando utilizado acidos na temperatura € no tempo comumente
utilizados para tratamento do Ti-cp.

A rugosidade do Ti-cp ¢ significativamente menor do que a do Ti—xNb (x% 5, 10,15,
20, 25%). As ligas binarias Ti — (10-25% em peso) Nb sdo candidatas promissoras para
implantes biomédicos devido fas propriedades mecanicas aprimoradas e desempenho

bioldgico comparavel.*’
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Bai et al trouxeram resultados da liga Ti-45Nb referentes ao seu moddulo de
elasticidade, resisténcia a tragdo, dureza, comportamento a corrosdo, resposta celular e
compatibilidade de tecido 6sseo in vivo, essa liga binaria mostrou um bom equilibrio entre
propriedades mecanicas, tais como baixo modulo de elasticidade (64,3 GPa), alta resisténcia a
tracdo (527 MPa) e alta dureza (233,4 MPa).*! Resultados promissores com ligas do sistema
bindrio Ti-Nb tém sido publicados, ndo apenas em relacdo ao menor médulo de Young
alcangado, mas também pela melhora em outras propriedades mecanicas e aumento
significativo na resisténcia a corrosao em comparacao ao Ti-cp.

Lee et al estudaram as ligas de Ti-Nb a partir de diferentes concentragdes de Nb (5, 10,
15, 17,5, 20, 22,5, 25, 27,5, 30 e 35% em peso (%p.). Nas ligas com 27,5 e 30% em peso de
Nb também foram detectadas pequenas quantidades de fase ®. Todas as ligas apresentaram
um comportamento a corrosdo excelente ao serem submetidas a solucdo de Hank, enquanto
que, nos testes mecanicos, o menor moédulo de elasticidade (abaixo de 60 GPa) foi obtido para
a liga Ti-35Nb, esse modulo de elasticidade tem demonstrado maior semelhanga ao modulo
de elasticidade do osso demonstrando uma tendéncia a menor perda dssea marginal em razao
da melhor distribui¢do de cargas, diminuindo o efeito conhecido como stress-shielding.*

Ja em relagdo ao tratamento de superficie a literatura ja evidenciou que o ataque em
solucdes acidas fortemente oxidantes, como solucdo concentrada de HF:HNO3 (4:1) ou
H,SO,:H,0, (1:1) sdo eficazes na geracao de rugosidade de superficie controlada de amostras
de Ti-45Nb do tipo B*’, no entanto, o que podemos observar neste trabalho é uma liga mais
resistente ao tratamento com acidos indicando que para que ocorra a efetiva subtragdo, o
tempo e a temperatura devem ser modificados. Esse processo parece ser eficiente, mas de
custo elevado para a industria, visto que o protocolo preconizado pelos dos autores demora 12
dias para finalizar o processo.

Outros autores produziram uma superficie lisa e ondulada, com uma rugosidade média
(Ra) de 44,7 nm através de eletropolimento e a anodiza¢do.** Assim, ¢ necessario buscarmos
outro método de modificag¢do de superficie menos oneroso e mais eficiente para tratamento de
superficie de implantes Ti-45Nb, sendo a anodizacdo um método promissor.

Traini et al investigaram a extensao do coagulo de fibrina associada ao angulo de

contato, a micro e nano-rugosidade entre superficies de titanio anodizadas e ndo anodizadas.
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Os autores verificaram que a superficie anodizada de titdnio aumenta significativamente a
reten¢do de coagulos sanguineos e a nano-rugosidade favorece a osseointegracao de implantes
Ti6Al4V. Ao mesmo tempo, os implantes dentarios anodizados, apdés 10 meses de carga,
mostraram uma taxa de contato osso-implante significativamente maior em comparagao aos

implantes nio anodizados.*’
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6 CONCLUSAO

O mesmo protocolo de tratamento de superficie para o implante Ti-cp, duplo ataque
acido, ndo foi eficaz para alterar as propriedades de rugosidade da superficie dos implantes
Ti-45Nb. O melhor método de tratamento de superficie do implante dentario Ti-45Nb deve
ainda ser testado.

Mais estudos sobre o tema com a nova liga Ti-45Nb sdo necessarios, especialmente
devido ao nimero limitado de estudos anteriores, seu potencial de relevancia financeira, sua

aplicabilidade e auséncia de tal abordagem na literatura odontologica.
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Legendas das figuras

Figura 1: Imagens 3D do Image]® com zoom de 4000x na regido do corpo do
implante.

A. Amostra 1 TiNb (somente usinada) na regido do corpo (4000x);

B. Amostra 2 TiNb (com tratamento) na regido do corpo (4000x);

C. Amostra 6 implante SINGULAR® na regido do corpo (4000x);

Figura 2: Imagens MEV com zoom de 4000x na regido do corpo do implante
A. Amostra 1 TiNb (somente usinada) na regido do corpo (4000x);

B. Amostra 2 TiNb (com tratamento) na regido do corpo (4000x);

C. Amostra 6 implante SINGULAR® na regido do corpo (4000x);
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