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Resumo

Introducao: A importancia da rugosidade para a osseointegragio se da pela correlagido das interacdes das
proteinas com a superficie do implante, a adsorcdo. Diferentes métodos sdo utilizados nos tratamentos de
superficie, em que ocorre a remogao de partes da camada superficial, como o ataque acido. Objetivo: Analisar
as alteragdes de rugosidade na superficie dos implantes osseointegrados tratadas por duplo ataque acido com
uso Unico e até quatro reutilizagdes dos acidos. Material e método: As amostras de implantes dentérios de
liga de titdnio (SINGULAR Implants ®) (n = 10) foram subdividas em cinco grupos: controle, tratamento 1, 2,
3 e 4, conforme as reutilizagdes dos acidos. As capturas dos implantes no aumento de 500x, 1000x, 2000x e
4000x foram realizadas no microscopio eletrénico de varredura, para posterior analise de rugosidade pelo
software Image]. Os valores de Ra e Rq foram analisados estatisticamente pelo teste ANOVA e o pés-teste de
Tukey. Resultado: Os dados obtidos pelas imagens capturadas e pelos nimeros de Ra e Rq adquiridos pelo
Image] demonstraram que o tratamento com o duplo ataque acido com cinco utilizagdes dos mesmos acidos
foi positivo para o tratamento de superficie do implante de liga de titdnio. Conclusao: Pode-se concluir que
até quatro reutilizagdes dos acidos nio interferiu estatisticamente nos valores de rugosidade em diferentes
aumentos. Sao necessarios mais estudos referentes a reutilizagdo dos acidos, contribuindo para a diminuicdo
dos custos aos fabricantes, aumentando a sustentabilidade e mantendo-se a qualidade do produto.

Descritores: Propriedades de superficie; implantes dentarios; inddstria metaltirgica.

Abstract

Introduction: The importance of roughness for osseointegration is due to the configuration of proteins
with the surface of the implant, and adsorption. Different methods are used in surface treatments, in which
parts of the surface layer are removed, such as acid attack. Objective: To analyze changes in roughness on
the surface of osseointegrated implants treated by double acid etching with single-use and up to 4 reuses of
serums at a magnification of 500%, 1000x, 2000%, and 4000x in the scanning microscope (SEM). Method:
Samples of adherent implants (SINGULAR Implants ®) of lever alloy (n=10) were subdivided into 5 groups:
control, treatment 1, 2, 3, and 4, according to the reuses. For the surface topography of the samples, SEM
was used, followed by analysis by Image] software. Using the ANOVA test and Turkeys post-test, Ra and Rq
values were statistically analyzed. Result: The data obtained both by the images captured in the SEM and
by the Ra and Rq numbers acquired by the Image] illustrate that the treatment with the double acid attack
with 5 uses of the same ones served, was positive for the surface treatment of the alloy implant of
independent. Conclusion: It can be concluded that up to four reuses of food do not statistically interfere
with roughness values. More studies are needed regarding the reuse of acids, certainly to reduce costs to
manufacturers, increasing sustainability while maintaining product quality.

Descriptors: Surface properties; dental implants; metalmechanic industry.
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INTRODUGAO

A caracterizacdo de superficie de um material ocorre de duas maneiras: por meio de
ondulagdes, que sdo as irregularidades macrogeométricas deixadas no material durante o
processo de fabricagio, e pela rugosidade superficial (RS), que se refere as microirregularidades
adquiridas no processo de caracterizacdo do materiall. A RS é essencialmente quantificada
através de parametros relacionados a amplitude (altura) e ao espacamento (largura) dessas
microirregularidades?2.

Existe uma correlacdo entre a RS de implantes dentarios e a osseointegracdo, pois a morfologia
influencia as interacdes celulares com a superficie do implante recém-implantado!2. Nos
implantes dentarios, a RS é quantificada na escala micrométrica. Essa RS é resultante do processo
de fabricacdo (usinagem/fresagem), podendo adquirir dimensdes inadequadas e um padrao
circular, e ap6s o tratamento da superficie, a rugosidade torna-se micrométrica, qualificada para
a osseointegracao34.

A importancia da rugosidade para a osseointegracio se da pela correlacdo das interagdes das
proteinas com a superficie do implante, a adsor¢do. A proporc¢ao da rugosidade deve possuir
caracteristicas adequadas para selecionar os tipos de proteinas que ficardo aderidas e as
mensagens que serdo transmitidas para as células durante a osseointegracdo®. Para tanto,
diferentes métodos sdo utilizados nos tratamentos de superficie. Existem dois grandes grupos de
tratamento, o método de adi¢ao, que € uma técnica de acréscimo na superficie de algum material,
ou o método de subtragdo, em que ocorre a remocdo de partes da camada superficial, como o
ataque acido®.

Apds o processo de tratamento de superficies, estas podem ser classificadas em superficies
usinadas/maquinadas, macrotexturizadas, microtexturizadas, nanotexturizadas e biomiméticas.
As superficies que sdo submetidas ao tratamento de ataque acido sdo consideradas
microtexturizadas. Para esse método, trés fatores sdo essenciais para determinar a qualidade da
superficie: a concentragdo do acido, o tempo de exposicdo e a temperatura’8. No entanto, poucos
estudos tém investigado a reutilizacdo dos &cidos utilizados nesse processo, ja que o atual
protocolo recomenda uso unico dos acidos por lotes de implantes. Portanto, o presente estudo é
de extrema importancia para o avanco da osseointegracdo no futuro, considerando a reutilizagao
dos acidos para caraterizacao da RS dos implantes dentarios, contribuindo tanto para a economia
das fabricas como para a sustentabilidade.

O referido estudo tem como objetivo analisar as alteracdes nas superficies dos implantes
osseointegrados tratadas pelo método de subtragdo por duplo ataque acido, comparando a
superficie do grupo controle (uso Uinico) e apds reutilizar os acidos por quatro vezes, por meio da
analise em microscopia eletronica de varredura (MEV).

MATERIAL E METODO

Caracterizagao das amostras

As amostras de implantes dentarios (SINGULAR Implants ®) de liga de titanio (n = 10) foram
subdividas em cinco grupos, as amostras receberam o protocolo de tratamento de superficie de
fabrica. Caracterizadas da seguinte forma: para o grupo controle os implantes foram acomodados
em uma cuba e embebidos na solugdo de acido sulftirico 30%, a cuba foi adicionada a uma
lavadora ultrassonica contendo 4gua pré-aquecida a 60+7 °C, por 120 minutos, apds esse periodo
foram lavados em agua corrente. Ao concluir a primeira etapa, os implantes foram inseridos em
béqueres contendo solucdo de acido nitrico a 30% e fixados em uma lavadora ultrassonica
contendo agua destilada a 60+7 °C, por 30 minutos, terminado o processo os implantes foram
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levados para a estufa a 607 °C por 90 minutos apds lavagem com agua destilada. Todas essas
etapas foram repetidas nas seguintes amostras, utilizando os mesmos 4cidos; na amostra 1 foi a
primeira reutilizacdo (grupo tratamento 1), na amostra 2 a segunda reutilizacdo (grupo
tratamento 2), na amostra 3 a terceira reutilizacdo (grupo tratamento 3) e na amostra 4 a quarta
reutilizacdo dos acidos (grupo tratamento 4).

Anadlise das superficies dos implantes

A topografia superficial das amostras de controle e das amostras de tratamento 1, 2, 3 e 4 foi
analisada para identificar as propriedades fisicas dos implantes pelo MEV, utilizando um
microscopio eletronico de bancada da marca JEOL J[SM-6510LV (JEOL USA, Inc). As amostras do
grupo controle e dos grupos de tratamento foram fixadas em base metdlica e fotografadas com
uma amplia¢do de 500x, 1000x, 2000x, e 4000x nas regides de apice, meio e pescoco.

Foi utilizado o Software Image]®, um programa de processamento de imagem Java de dominio
publico, desenvolvido pelo Instituto Nacional de Satide (NIH), EUA. Possui versdes para download
para Windows, Mac OS, Mac OS X e Linux. Realiza calculos estatisticos de area e valor de pixel,
podendo criar histogramas de densidade e graficos de perfil de linha, conforme a calibracdo
espacial definida pelo usuario, selecionada micrometros®. Realiza andlises de capturas de
microscopios, podendo caracterizar a superficie da imagem, contagem de células, dimensdes em
diversas medidas internacionais, uma ferramenta ja utilizada na biotecnologial®.

A versdo do programa de processamento de imagens cientificas utilizada foi v1.54d, instalado
o plugin de calculo de rugosidade Surface/, para analisar as imagens e calcular a média de
rugosidade (Ra) e raiz quadrada média (Rq) de todas as imagens do MEV, como apresentado na
Figura 1 e na Figura 2. Também foi utilizada a ferramenta de imagem 3D, Surface Plot para a
topografia da superficie.

Antes da andlise foi necessario o tratamento de imagem - utilizou-se o filtro de mediana, o
qual calcula a mediana dos valores dos pixels da imagem em uma determinada area para remover
ruidos. Apds o preparo da imagem, foi ajustada a escala de pixel para micrémetros (um), a medida
das imagens do MEV. Para a analise de rugosidade foi tragado uma linha diagonal nas duas
extremidades da imagem e foi utilizado no processamento da imagem o comprimento de
amostragem de 90 um para 500x, de 40 um para 1000x, de 20 um para 2000x e 10,0 um para
4000x. Nivelando assim as medidas de superficie conforme a ampliagdo da imagem do MEV para
todas as amostras.

Analise estatistica

Apoés a obtencdo dos valores de Ra e Rq pelo software Image], esses dados foram exportados
em planilhas, com subdivisbes de zoom, por grupos controle e grupos de tratamentos,
desconsiderando as regides dos implantes fotografadas. Para a medida Ra e Rq, com nivel de
significancia (p < 0.05), aplicando o teste ANOVA e o pds-teste de Tukey.

RESULTADO

Mesmo antes da andlise das imagens pelo Image], é possivel perceber semelhanga entre as
amostras em diferentes zooms, captados pelo MEV, como ilustra a Figura 1 e nas reprodugdes 3D
da Surface Plot na Figura 2. O processamento das imagens pelo Image], para as medidas Ra e Rq,
aplicando o teste ANOVA, estd apresentado nas Figuras 3 e 4.
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Figura 1. Imagens do MEV no zoom de 4000x regido apice. Legenda: a. Amostra controle regido pescogo
(4000x); b. Amostra tratamento 1 regido pescogo (4000x); c. Amostra tratamento 2 regido pescoco (4000x);
d. Amostra tratamento 3 regido pescogo (4000x); e. Amostra tratamento 4 regido pescoco (4000x).

2550

2650

Figura 2. Reprodugéo 3D no zoom de 4000x regido pescogo (Surface Plot). Legenda: a. Amostra
controle regido pescogo (4000x); b. Amostra tratamento 1 regido pescogo (4000x); c. Amostra
tratamento 2 regido pescogo (4000x); d. Amostra tratamento 3 regido pescogo (4000x); e. Amostra
tratamento 4 regido pescogo (4000x).

Rev Odontol UNESP. 2023;52:€20230021. DOI: https://doi.org/10.1590/1807-2577.02123 4/9



Rugosidade dos implantes dentarios...ColarRunningTitle

Zoom 500x

80+

804
701 p=0.751

r 1 70

60+
60

50+
50

& 40+

o

o 40

30+
304

204
204

10+
10+

0-
Control Treatment 1 Treat t 2 Treat it 2 Treat it 4 0-

Zoom 2000x

804 80+
70 £=0.089 70

60+

& 40
304

20+

4
—i

60+

& 40-
304
20

104

Control Treatment 1 Ti 2T 3Tr 4

Zoom 1000x

p=0.090

-

Control Treatment 1 Ti 2T 3Tr 4
Zoom 4000x

p=0.210

Control Treatment 1 Ti 2T 3Tr 4

Figura 3. Andlise de Rq das amostras em diferentes zooms (Teste ANOVA). Legenda: Analise dos valores

801

704

60+

501

40

Ra

—|

30

20

10

£ 40+

30

104

de Rq pelos grupos de controle e tratamentos 1,

Zoom 500x
80+
p=0.055 709
60
50

& 40
304
20

104

2, 3 e 4 em diferentes zoom.

Zoom 1000x

p=0.912

Control Treatment 1 Treatment 2 Treatment 3 Treatment 4
Zoom 2000x
804

p=0.942 701

Control Treatment 1 Treatment 2 Treatment 3 Treatment 4

3

Contrel  Treatment 1 Treatment 2 Treatment 3 Treatment 4

Zoom 4000x

p=0.228

Control Treatment 1 Treatment 2 Treatment 3 Treatment 4

Figura 4. Analise de Ra das amostras em diferentes zooms (Teste ANOVA). Legenda: Analise dos valores

de Ra pelos grupos de controle e tratamentos 1,

Rev Odontol UNESP. 2023;52:€20230021. DOI: https://doi.org/10.1590/1807-2577.02123

2, 3 e 4 em diferentes zoom.

5/9



Rugosidade dos implantes dentarios...ColarRunningTitle

DISCUSSAO

Os resultados da andlise da rugosidade superficial das amostras ap6s avaliagdo das imagens
obtidas pelo MEV confirmam a eficacia na alteracdo do protocolo de uso dos acidos, permitindo
sua reutilizacdo obtendo tratamento de superficie com caracteristicas favoraveis ao processo de
osseointegracao. Indica-se, ainda, a execucdo de estudos in vitro de adesdo e proliferacio celular,
bem como molhabilidade, para melhor compreensao do desempenho da superficie obtida quando
comparada a amostra controle.

Os dados obtidos no presente estudo, tanto pelas imagens capturadas no MEV como pelos
numeros de Ra e Rq adquiridos pelo Image], demonstraram que o tratamento com o duplo ataque
acido com cinco utilizacées dos mesmos acidos foi positivo para o tratamento de superficie do
implante de liga de titdnio. A caracterizagdo da rugosidade na superficie se manteve com as
reutilizacdes dos acidos em relacdo ao grupo de controle.

A rugosidade representa um dos fatores que caracterizam a morfologia de uma superficie,
quantificada em determinada escala, e o seu célculo se baseia nos valores de Ra, Rq, Rz, Rsk,
dentre outros!l. Porém, o Ra é o parametro mais amplamente utilizado, por especificar e
descrever as caracteristicas dos acabamentos superficiais. A outra medi¢do mais comum é o Rq
que corrobora com os valores de Ra, contabilizando a raiz quadrada da média aritmética dos
desvios da linha médial2. Esses dois parametros sdo fundamentais para se quantificar a
rugosidade, e por esses beneficios foram selecionados para este estudo.

Os valores analisados de Ra e Rq estdo concentrados em torno da média por apresentarem um
desvio padrido baixo, como exposto nas Figuras 3 e 4. Sendo assim, a minima variacdo desses
valores é indicativo de que, mesmo alterando o protocolo de duplo ataque acido, a propriedade
de rugosidade se manteve inalterada apds as reutiliza¢des dos acidos.

E importante ressaltar o controle dos quatro fatores essenciais para o ataque acido ideal, que
sdo: temperatura, concentragdo, tipo de acido e tempo de exposicdo’. Se o processo de
reutilizacdo do ataque acido conseguir o mesmo tempo de exposi¢do, garantir a mesma
temperatura e concentracdo, bem como o tipo de acido, possivelmente, obtera resultados
similares, mesmo apds a reutilizacdo, como foi apresentado nesse estudo, uma vez que foi
analisada a reutilizacdo dos acidos em quatro vezes para diferentes amostras e ndo houve
varia¢do estatisticamente significativa (p > 0.05) nas ampliacdes no MEV 500x, 1000x, 2000x e
4000%, como apresentado nos Figuras 3 e 4.

O duplo ataque acido, independentemente do tamanho e formato do implante, provoca uma
subtracdo homogénea da superficie, como pode ser corroborado pela analise das Figuras 1 e 2;
quando bem controlados temperatura, tempo e concentracio dos acidos, a superficie apresenta
auséncia de bordas afiadas e poucas altera¢des quimicas indesejaveis, tais como enfraquecimento
da estrutura, contaminacao da superficie ou ainda fatores que alterem a fadiga do material?3.

Dessa forma, o conjunto de achados indica que, apesar da limitagdo do estudo quanto ao
numero da amostra, o tratamento com a reutilizacdo do dcido em até quatro vezes tem o potencial
de beneficiar fabricantes e implantodontistas, ja que ndo apresentou descaracterizacdo da
superficie. Apds minuciosa revisado da literatura, ndo foram encontrados artigos especificos que
abordam o assunto da reutilizacio de acidos no tratamento de superficie de implantes,
corroborando tratar-de de um assunto inovador, atual e necessario para elaboracio de protocolos
que padronizem e qualifiquem o método de reutilizagdo dos acidos.

Contudo, é necessario destacar que a reutilizacdo de acidos ja ocorre nas industrias
siderurgicas, porém, antes da reutilizagdo, o acido passa por um processo de purificagiol*.
Segundo Rodrigues et al.15, esse processo traz vantagens econOmicas aos fabricantes, ja que
durante a fabricacdo de metais, no processo de decapagem, a utilizacdo do acido deve ser uUnica,
pois ions de Fe sdo liberados no acido tornando inviavel sua reutilizagdo. Contudo, existe a
possibilidade de reutilizagio do acido mesmo sem a purificacdo completa do acido, ja que os
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implantes dentarios sdo feitos de ligas metdlicas diferentes das usadas na industria siderurgica.
No entanto, sdo necessarios estudos que comprovem a quantidade maxima de reutiliza¢des dos
acidos antes da purificagdo ou descarte para nido gerar adesdo de contaminantes e afetar a
qualidade e fung¢ao dos implantes.

Dessa maneira, a modificacdo no protocolo de tratamento de superficie com a reutilizagdo dos
acidos demonstrou a manutengdo das qualidades desejaveis de uma superficie microtexturizada,
preservando comparativamente as propriedades fisicas da superficie do implante, determinando,
dessa forma, que sua reutilizagdo nio ocasiona modificagdes estruturais que impecam ou
inviabilizem seu uso.

0 4cido cloridrico é amplamente utilizado no tratamento de superficie de implantes dentarios,
no entanto o uso de grandes quantidades de acido cloridrico gera altos custo de producdo as
inddstrias e pode impactar negativamente o meio ambiente, no processo de neutralizacdo e
descarte. A recuperacao de acido cloridrico da industria siderturgica apresenta uma solucdo para
reduzir os custos e melhorar a sustentabilidade da industria de implantes14.16,

Na industria siderurgica, o metro ctibico de acido cloridrico pode ser adquirido, em média, por
140 délares, e a neutralizacdo e o descarte custam aproximadamente 89 délares por metro ctiibico
de acido. Esse processo leva a um tnico uso e descarte do acido, em contrapartida o processo de
recuperac¢do devolve quase todo o 4cido utilizado, gerando uma reducdo de 600 mil ddlares por
ano. Considerando quatro utiliza¢des do 4cido antes do processo de recuperagao, gera ainda mais
economia e sustentabilidade?e.

Sendo assim, o processo de reutilizagdo dos acidos pode reduzir os custos de produgao,
diminuindo o impacto ambiental do processo de produc¢io de implantes dentarios. Embora ainda
existam pesquisas a serem feitas para determinar a eficacia da reutilizagdo dos acidos, essa
possibilidade deve ser explorada como parte de uma abordagem mais sustentavel para o
desenvolvimento de implantes dentarios.

CONCLUSAO

As amostras analisadas dos implantes dentarios de liga de titdnio com um uso e até quatro
reutilizacdes dos 4cidos ndo interferiram estatisticamente nos valores de rugosidade,
apresentando, assim, a possibilidade de mais estudos referentes a reutilizacdo, contribuindo para
a diminuig¢do dos custos aos fabricantes aumentando a sustentabilidade do produto, mantendo-
se a qualidade.
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