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RESUMO

Os implantes dentarios de Ti comercialmente puro apresentam excelente
biocompatibilidade e propriedades mecénicas aceitaveis paraesta funcdo. No entanto,
apresentam limitacGes para outras aplicacGes, como biomaterial, devido o alto mddulo de
elasticidade em relagdo ao 0sso e baixa resisténcia mecanica e a fadiga. Asligas de Ti 3, com
propriedades mecanicas superiores, seriam uma melhor alternativa para outras aplicaces.
Este estudo teve como objetivo analisar a viabilidade do uso das ligas Ti-43%Nb e Ti-
30%Nb-8%Zr como biomaterial. Para alcancar este objetivo foram realizadas anélises
comparativas da densidade, resisténcia mecanica e biocompatibilidade de duas ligas, com
superficies das amostras tratadas com duplo ataque acido (Porous®).0s resultados iniciais se
mostraram promissores quanto a resisténcia mecénica e biocompatibilidade. Analisando o
comportamento dessas ligas, pode-se concluir que: a liga Ti3ONb8Zr, que possui menor
tamanho de gréos e a retencdo da fase B, pode ser responsavel pelo resultado de microdureza
vickers elevada desta liga. A adicdo de 8% de Zr na liga Ti30Nb aumentou a dureza e em
consequéncia, a resisténcia mecénica, por se tratar de um endurecedor em solugdo sélida.
Quanto a superficie das amostras, as ligas de Ti apresentaram comportamentos que favorecem
sua biocompatibilidade. As superficies apresentaram caracteristicas micro e nanoestruturadas.
Esta morfologia otimiza a aderéncia, proliferacdo e diferenciacdo celular, o que leva a
umfavorecimento no comportamento bioativo do material. As superficies das amostras
apresentaram baixo angulo de contato (< 90°), sendo caracterizadas como superficies
hidrofilicas. Apds exposicgao radiacdo ultravioleta, ocorreu um aumento na energia superficial,
diminuicdo dos angulos de contato e aumento da hidrofilicidade destas ligas. As ligas de Ti
apresentaram resultados superiores ao Ticp4, que € um material que possui como uma das
suas principais caracteristicas a alta biocompatibilidade. Isto significa que estas ligas, apesar
de mostrarem resultados superiores em ensaios in vitro, mostraram-se promissoras quanto ao
comportamento de biocompatibilidade.

Palavras-chave: Implantes dentarios; Biomateriais; Ligas de titanio
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ABSTRACT

Dental implants of commercially pure Ti exhibit excellent biocompatibility and acceptable
mechanical properties for this function. However, they have limitations for other applications
such as biomaterials, due to the high modulus of elasticity relative to the bone and low
mechanical strength and fatigue. B Ti alloys with superior mechanical properties, would be a
better alternative to other applications.This study aimed to analyze the feasibility of using the
alloys Ti-43%Nb and Ti-30% Nb-Zr 8% as a biomaterial. To achieve this goal were carried
out comparative analyzes of density, mechanical strength and biocompatibility of two
leagues.The initial results were promising as to mechanical strength and biocompatibility.
Analyzing the behavior of these alloys, it can be concluded that: a Ti30Nb8Zr alloy has lower
grain size and the retention of the [ phase, may be responsible for the result of high hardness
vickers this league. The addition of 8% Zr in the alloy Ti30Nb increased hardness and
accordingly, the mechanical strength, because it is a solid solution hardener. As the surface of
the samples, the Ti showed behaviors that favor its biocompatibility. The micro- and
nanostructured surfaces presented characteristics. This morphology optimizes the adhesion,
proliferation and cellular differentiation, which leads to favoring the bioactive behavior of the
material. The surfaces of the samples showed low contact angle (<90 °), being characterized
as hydrophilic surfaces. After ultraviolet radiation exposure, an increase in the surface energy,
decrease of contact angle and increased hydrophilicity of these alloys. Ti alloys showed better
results than the Ticp4, which is a material that has as one of its main features high
biocompatibility. This means that these alloys, although superior results show in vitro tests
have shown promise as the biocompatibility behavior.
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1 INTRODUCAO

A utilizacdo do titanioe suas ligasnas areas médica e odontoldgica tém demonstrado
resultados satisfatorios. Isto porque apresentam favoravel combinacdo das propriedades
mecanicas, quimicas e fisicas destes materiais, destacando-se a resisténcia mecanica, dureza,
tenacidade,resisténcia a corrosdo, densidade e biocompatibilidade(Niinomi et al 2008). No
entanto, apesar do bom indice de sucesso dos implantes metalicos, existem situacdes em que
se observamfalhasdurante o uso a longo prazo. Estas falhas tem sido associadas a baixa
resisténcia a fadiga do material, elevado modulo de elasticidade em comparagdo com o do
osso e a falta debiocompatibilidade especifica para aquela aplicacdo. Devido a esses
problemas, sdo realizadas pesquisas paradesenvolver materiais com propriedades que
garantam maior longevidade no corpo humano (Gepreel e Niinomi 2013).

O titanioe suas ligas possuem propriedades mecéanicas adequadas para varias aplicagdes, entre
elas placas para fixacdo de fraturas, proteses cardiacas e implantes para ancoragem
ortododntica. Para outras aplicacBes (protese total de quadril e de joelho) os implantes
metalicos atuaispossuem rigidezinadequada. As ligas possuem maior médulo de elasticidade
que o 0sso humanoe induzema concentragdo de tensdes na interface implante-osso. Como
consequéncia, ocorre a reabsorcdo Ossea eo afrouxamentodo implante.Este fenbmeno é
conhecido como “stress shielding”. Uma das solu¢Bes € usar ligas com moddulos de
elasticidade proximos ao do 0sso.Assim, tem aumentado as pesquisas para o desenvolvimento
de ligas de titanio com algumas das propriedades mecanicas semelhantes a do titanio, mas
com menor modulo de elasticidade (Brailovsky et al 2011).

O procedimento adotado tem sido a adicdo de ni6bio ou zirconio no titanio para melhorar as
propriedades em relacdo as ligas convencionais e para obter comportamento mecanico
semelhante ao 0ss0. O Nb adicionado ao Tiestabiliza a fase B, o que melhora as propriedades
mecanicas da liga. O Zr é utilizado como um agente endurecedor em solucdo sélida e
apresenta propriedades quimicas semelhantes as do Ti (Ribeiro et al 2009).Por essas
caracteristicas, esses materiais foram utilizados neste estudo, ligados ao titanio, estabilizando

fase beta em sua composicéo, com seus respectivos percentuais: Ti43Nb e Ti30Nb8Zr.
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1.1 OBJETIVOS

Este estudo teve como objetivo analisar a viabilidade do uso das ligas Ti-43%Nb e Ti-
30%Nb-8%Zr como biomaterial. Para alcancar este objetivo foram realizadas anélises

comparativas da densidade, resisténcia mecanica e biocompatibilidade de duas ligas.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 TITANIO E SUAS LIGAS

@) titanioe as suasligasdestacam-seprincipalmentedevido a suaalta
resisténciamecanica,excelenteresisténcia a corrosdo e elevada biocompatibilidade,
caracteristicas que o credencia como material de opcdo para utilizagdo como préteses
ortopédicas e odontologicas. Outras areas, comoarquitetura,processamento quimico,
medicina, geracdo de energia,navale transporte tém aumentado interesse nautilizacdodeste de
material (Leyens e Peters 2003). Na Tabela 2.1 sdo apresentadas as principais propriedades
fisicas do titanio puro.

Tabela 2.1: Propriedades do titanio puro.

Propriedade Valor
NUmero Atdmico 22
Peso Atdmico 47,9
Estrutura Cristalina HC (o)
4,68A
2,95A
Cubica de corpo centrado(p)
a 3,28A
Densidade (g/cm?) 4,54
Condutividade térmica (W/(m K)) 19,2
Temperatura de fusdo 1668°C
Temperatura de transformacao (°C) 882
Modulo de elasticidade(a) GPa 105
Limite de escoamento(a) MPa 692
Limite de resisténcia(o) MPa 785
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Apesar do emprego das ligas de Ti na fabricacdo dos implantes osseointegraveis,
atualmente ha predominancia do emprego do titdnio comercialmente puro (Ticp). Entre as
ligas mostradas na tabela 2.2, o Ticp4 (titdnio comercialmente puro grau 4), é o mais utilizado
na fabricacdo dos implantes dentarios por apresentar maior resisténcia mecanica.

O titanio comercialmente puro (liga o) e a liga Ti6AI4V (liga o+p) sdo as ligas mais
utilizadas na fabricacdo de implantes dentarios, apesar de exibirem algumas limitaces, como
a baixa resisténcia mecanica do Ticp e a liberagdo deVeAl, os quaispodem causar
efeitoscitotdxicos oudisturbiosneurolégicos.

Tabela 2.2: Ligas de titanio (*Ligas desenvolvidas para aplicacdo biomédica). (Azevedo et al

2003)
LIGAS NORMAS MICROESTRUTURA
Ti-6AI-4V ELI ASTM F136, ASTM F620, | 0B
1S05832-3
Ti-6AI-4V ASTM  F1108, ASTM | atf
F1472
Ti-6Al-7Nb* ASTM F1295, ISO 5832- | atp
11
Ti-5Al-2,5Fe* ISO 5832-1 at+p
Ti-5AI-3Mo-4Zr* - a+p
Ti-155n-4Nb-2Ta-0,2Pd* | - at+p
Ti-15Zr-4Nb-2Ta-0,2Pd* | - a+p
Ti-13Nb-13Zr* ASTM F1713 B
Ti-12Mo-6Zr-2Fe* ASTM F1813 B
Ti-15Mo - B
Ti-16Nb-10Hf - B
Ti-15Mo-5Zr-3Al - B
Ti-15Mo-2,8Nb-0,2Si- - B
0,26° - B
Ti-35Nb-7Zr-5Ta* - B
Ti-29Nb-13Ta-4,6Zr* - B
Ti-40Ta* - B
Ti-50Ta*

O Ticp4é conhecidocomo 0 mais resistentedosquatro graus de titanio comercialmente
puro. E também conhecido pela sua excelente resisténcia a corrosdo, boa formabilidade e
soldabilidade. Mostra-se na tabela 2.3 as composi¢des quimicas dos diferentes tipos de Ticp e
da liga Ti-6Al-4V (Ti G5) utilizadas como biomaterial (Leyens e Peters 2003).
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Tabela 2.3: Composicdo quimica de Ticp (ASTM F 67)

Elemento Graul Grau2 Grau3d Grau4d
N max 0,03 0,03 0,05 0,05
C max 0,10 0,10 0,10 0,10

H Max 0,015 0,015 0,015 0,015
Fe max 0,20 0,30 0,30 0,50

O max 0,18 0,25 0,35 0,40

Ti Equilibrio

Estudos recentes sdo focados no desenvolvimento de novas ligas de titanio especificamente
para aplicagdes biomédicas, tal como as ligas B, que possuem boas propriedades, entre elas
menor densidade, excelente resisténcia a corrosdo e baixo modulo de elasticidade em
comparagdo com as ligas de titanio a ¢ o + . (Dalmau et al 2015). As ligas de Ti, Nb e Zr
aparecem comomateriaispromissoresporquendao possuem toxicidade, baixo mdédulo de

elasticidade e propriedades bioguimicas(Geetha et al 2004).

2.2 MICROESTRUTURA

O titanio puro, bem como a maior parte das ligas de titdnio, em baixas temperaturas,apresenta
uma estrutura hexagonal compacta (HC), denominada titdnio a.
Em altas temperaturas, no entanto, a estrutura cubica de corpo centrado (CCC) € estavel
e ¢ referida como titinio B. A temperatura p-transus do titdnio puro é
882 + 2° C. A existéncia de duas estruturas cristalinas e a correspondente temperatura de
transformacdo alotrépica influenciam nas propriedades das ligas de titanio.Além disso, a
estrutura de cristalina hexagonal provoca uma anisotropia no comportamento mecanico
dotitanio a(Leyens e Peters 2003).

As ligas de titdnio que possuem as fases o e [ Sd0 caracterizadas por uma microestrutura
granular de gréos da fasep dispersos na matriz o (figura2.1). No interior dos gréos existem
col6nias de fase lamelar, a qual é nucleada nos contornos dos grdo. As lamelas nas colonias
crescem de forma paralela, formando a textura dentro dos grdos. A descricdo quantitativa
deste tipo de microestrutura deve incluir dados sobre todos os trés parametros: graos, colonias

e lamelas(Chraponski e Szkliniarz, 2001).
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Figura 2.1: Diagrama da microestrutura das fases o € B das ligas de titAnio (Chraponski e
Szkliniarz 2001) Adaptada

2.3 PROPRIEDADES MECANICAS

O teor de oxigénio e dos elementos intersticiais (CeN) influenciam na resisténcia a tracédo e a
fadiga. O endurecimento ocorre atraves do mecanismo de solucdo sdélida intersticial. O
nitrogénio possui aproximadamente o dobro do efeito de endurecimento em relagdo ao
carbono e oxigénio. O Ti puro € um metal alotrépico com fase hexagonal o (HC) abaixo
882°C e transformando em uma fase B (CCC) acima dessa temperatura. Como a sua
microestrutura tipica é a fase alfa, o trabalho a frio € também um mecanismo de reforco

aplicado. Na tabela 2.4 sdo apresentadas as principais propriedades do Ticp (ASTM F 67)

Tabela 2.4: Propriedades mecénicas do Ticp (ASTM F 67) e Ti6AlI4V (ASTM F 136)

Propriedade Graul Grau2 Grau3 Grau4 Ti6Al4V
Limite de tensdo (MPa) 240 345 450 550 860
Escoamento (MPa) 170 275 380 485 795
Alongamento (%) 24 20 18 15 10

Autilizacdo como biomateriais das ligas de titanio contendo a fase B, tém aumentado
devido ao seu menor médulo de elasticidade, boa biocompatibilidade e resisténcia a corrosédo
superiores, em comparacdo com aos acgos inoxidaveis e ligas a base de cobalto (tabela 2.5).
Estas propriedades nortearam o desenvolvimento mais recente de ligas p metaestaveis, para
utilizagdo como biomateriais (Chen et al 2005).

Vaérios estudos (Malek et al 2013 e Yu et al 2009) foram realizados sobre a quantificacdo

das tensdes residuais, induzidas pela transformacdo da fase o martensitica reversivel para
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microestrutura . Estas transformacgOes influenciam nas propriedades mecénicas, as quais

variam com microestrutura, tamanho e morfologia de graos.

Tabela 2.5:Comparacdo de propriedades fisicas do Ti com: Fe, Co e Ni (Chen et al 2005).
Adaptado

Elementos Densidade(g/cm3) Estrutura Médulo de Young Médulo de Ponto
cisalhamento de
fuséo
Tensdo/compressédo
Fe 7,9 CCC(220)abaix0912°C 211 170 82 1538

CFC(220)912-1394°C
CCC(220)acimal394°C
Co 8,8 HC abaixo 417°C 210 180 75 1493
CFC acima 417 °C
Ni 8,9 CFC 200 180 76 1455
Ti 4,5 HC(220)abaixo 885 °C 116 110 44 1668

CCC(220)acima885 °C

Além da adicdo dos elementos intersticiais (C, O e N) para obter o endurecimento por
solucdo solida, o Zr tem sido adicionado ao Ti para obter melhores propriedades. O Zr €
quimicamente semelhante ao titdnio, é usado como elemento neutro quando adicionado,
possui comportamento termodindmico similar ao Ti, apresenta transformacdo alotrdpica
idéntica e com temperatura de transicdo de fase da mesma ordem de grandeza. Quando em
solugdo solida no titanio nas fases a e B, 0 Zr promove endurecimento e diminui a velocidade
de transformacdo de fase. Este elemento tem grande solubilidade em ambas as fases
cristalinas do titanio e podem formar ligas com varias proporcdes, bem como aumenta a
resisténcia mecanica (resisténcia a tracdo, dureza, e resisténcia a flexdo) e melhora a

resisténcia a corrosdo. (Duraccio et al 2015)

Kim et al(2005) adicionaram quantidades de Zr (2-8%) em uma liga de Ti-22Nb, e
determinaram propriedades mecanicas através de ensaios de tragdo (limite de

escoamento,limite deruptura e deformacéo plastica) a temperatura ambiente.Quanto ao limite
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de escoamento, houve aumento com o aumento do teor deZr. Isto é devidoao endurecimento
por solucdo soélidada liga.Adeformacdo na rupturadiminuide 40%para 27%,com 0 aumento
doteor deZr(figura 2.2).
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Figura 2.2: Gréficotensdo-deformacéo obtido no ensaio de tracdo (Kim et al 2005)Adaptada

Em um estudo, onde foram realizados ensaios de tracdo, compressdo e flexdo,os
resultados indicaram que modulo de Young da liga TiNbZr diminui significativamente com
aumento da temperatura de recozimento de 450 para 600°C. O mddulo de Young diminui de
10 GPa + 2 a 6 GPa = 1. Sob as mesmas condi¢Ges de ensaio, no mesmo estudo, o Ticp
produzido pela mesma tecnologia e com porosidade semelhante permaneceu relativamente

insensivel ao recozimento pés-sinterizacdo (figura 2.3).(Brailovski et al 2012)
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21 (a) o compresséo ] (b) —o- Compressao
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Figura 2.3: (a)Mddulo de YoungdeTiNbZre(b) Ticpfabricados por metalurgia do
po,medidosnos ensaios de tracdo, flexdo e compressao.(Brailovski et al 2012) Adaptado

A microestrutura das ligas forjadas a quente com baixa fracdo de Zr apresentam a
formagdo predominante da fase o. O desaparecimento da fase o martensita em amostras com

maior teor de Zr (4Zr, 6Zr e 8Zr) indica que Zr atua como elemento [-estabilizador. A
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composi¢do quimica nominal da liga de Ti-35Nb-4Zr parece ser suficiente para reter a
microestrutura Ti-  monofasicos . Com a variagao do percentual de Zr ocorreu a formacéo de
diferentes tamanhos de gréos (Malek et al 2013).

Em um estudo de Yu et al 2009com diminuicdo do teor de Zr em liga de TiNb, o
tamanho de grdos da microestrutura das ligas foi reduzido. Nas caracterizagdes por difragéo
de raio-x, o pico caracteristico do plano (1 10) da fase B, sofreu deslocamento para esquerda,
e a largura do pico cresceu com o aumento da adicdode Zr (figura 2.4). A temperatura de
transformacdo martensitica foi diminuida quando a quantidade de Zr aumentou, indicando o

efeito de Zr na estabilizacéo da fase .
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Figura 2.4: Picos de difracdo da ligaTi75—xNb25Zrx (x = 0-6). (Yu et al 2009) Adaptada

Em alguns casos, dependendo da composi¢do quimica da liga e dos parametros de tratamento
térmico, ocorre a precipitacdo da fase metaestavel . Entretanto, a precipitacao dessa fase nao
é desejavel, pois a mesma induz a fragilizacdo da liga, com diminuicGes da ductilidade e a
resisténcia a fadiga (Lin et al 2002).Alguns autores sugeriram que a fase o pode atuar como
precursor de nucleagdo heterogéneada fase a. em temperaturas médias (Cremasco et al 2011).

O Nb é conhecido, dependendo da quantidade do elemento, como elemento que ao ligar-se
com titanio estabiliza fase P (p-estabilizador) que promove a diminuicdo da temperatura de
transformac@o da fase o para a fase  quando adicionado ao titanio puro (Leyens e Peters,
2003). A temperatura ambiente, essas ligas apresentam predominancia de fase P, ¢ a
estabilizacdo da estrutura CCC esta relacionada com caracteristicas de baixo médulo de

elasticidade e elevada resisténcia mecanica (Martins et al 2008).
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Nb, Ta eZr sdo elementos de ligando toxicos e anti-alérgicos, adequados para utilizagdo como
elementos de liga no titanio para aplicacfes biomédicas. Ligas de titnio de baixa rigidez
apresentam vantagem na cicatrizacdo de fratura 0ssea e remodelacdo 0ssea, comprovada em
estudos in vivo (Niinomi 2008). Um baixo modulo de Young equivalente ao do osso cortical é
necessario para inibir a absorcdo 6ssea. O efeito do “stress-shielding” é um fenédmeno em que
a tensdo in vivo é aplicada sobre osso circundante, resultando numa carga preferencial para
um implante comum elevado mddulo de Young e uma inibicdo da transferéncia de tensao
normal para o 0sso circundante (Noyama et al 2012).

Em um estudo que propde a substituicdo do Ni nas ligas de titanio por ligasTi-Nb, Ni-free
(sem niquel), sobre memdria de forma, constataram que essas ligas sofreram transformacéo
martensitica termoeléstica da fase P para fase o” apds resfriamento. Nestas ligas, a
temperatura inicial de transformacdo martensitica (Mi) aumentou com a diminuicdo da
quantidade de Nb. O efeito de superelasticidade € devido a reorientacdo das variantes
martensiticas durante o carregamento e a transformacdo reversa apds descarregamento.
Assim, a analise do comportamento das ligas com memoria de forma durante deformacdo, €
importante para a compreensdo das propriedades e desempenho das ligas tipo B a base deTi
(Tobe et al 2013).

2.4 BIOCOMPATIBILIDADE

Uma liga metalica ideal para implante deve exibir algumas propriedades, tais como:
biocompatibilidade, densidade menor que a do 0sso, alta resisténcia mecénica e resisténcia a
fadiga, baixo modulo de elasticidade e boa resisténcia ao desgaste. Apesar das ligas de titanio
utilizadas como biomateriais ndo apresentarem todas as propriedades desejadas para estas
aplicacdes, elas sdo usadas devido as suas excelentes propriedades mecanicas e boa
biocompatibilidade (Nie et al 2014).

A avaliacdo das propriedades mecanicas e quimicas, sd0 essenciais para projetar um
biomaterial. As propriedades mecéanicas sdo dependentes da microestrutura, por isso €
fundamental para controla-los através da modificagdo da microestrutura. Alem disso, a
caracterizacdo de superficies de biomateriais é também importante devido a osseointegracao,

que € um item importante em aplicacdes biomédicas (Schneider et al 2005).
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Nag e Banerjee (2012) classificaram trés requisitos necessarios para as propriedades dos
implantes:

O material utilizado para a protese tem de ser compativel com o corpo humano. As
mudancas resultantes das propriedades mecanicas, fisicas e quimicas dentro do
ambiente, ndo deve conduzir aalteracBes deletérias locais e efeitos sistémicos

prejudiciais.

O implante deve ter o equilibrio desejado de propriedades mecanicas e fisicas
necessarias para o desempenho esperado. A otimizacdo especifica de propriedades,
tais como a elasticidade, escoamento, ductilidade, deformacéo relacionada com tempo,
limite de resisténcia maxima, resisténcia a fadiga, dureza, e resisténcia ao desgaste,

realmente depende do tipo e a funcionabilidade especifica do implante.

O dispositivo em questdo deve ser relativamente facil de fabricar, sendo reprodutivel,
consistente, e de acordo com todas as técnicas e requisitos bioldgicos. Producao de
excelente acabamento de superficie ou textura, com capacidade do material para
conseguir adequada esterilizacdo e custo de producdo. A reparagdo de tais implantes
em caso de falha é também muito importante. Tem-se observado que para qualquer
prétese, a revisdo da cirurgia de um implante é dificil, diminuindo taxa de sucesso, e

podendo induzir danos adicionais para os tecidos circundantes.

Segundo Leyens e Peters (2003), no sistema implante/corpo varias interacdes e
reacOes podem conduzir as seguintes injdrias:

Pelo processo de corrosdo, um fluxo de elétrons do metal do implante e um fluxo de
ions no tecido circundante é produzido. Este fluxo de ions no tecido pode perturbar o

movimento fisiol6gico de ions das células nervosas.

Uma reacdo inorganica do implante, ou especialmente de produtos primarios de
corrosdo, comum a grande superficie por uma solugdo de ions metalicos no fluido
corporal e transporte para varios 6rgaos, onde eles se tornam concentrados e podem
produzir efeitos sistémicos ou de hipersensibilidade, se o limite de toxicidade para um

determinado metal é excedido.

Uma reacdo organica, direta do implante ou dos produtos primarios de corrosao

com proteinas do tecido, provocando alergia ou inflamacéo.
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e A producdo deH2 Oz2por células inflamatérias e a decomposicao deste H2O2com a

formacéo de um radical hidroxila causando injuria do sistema biologico.

O mddulo de Young do Ti (110 GPa) é maior que o do osso maxilar (30-50 GPa) e em
algumas aplicacdes a resisténcia mecanica € insuficiente com o risco de fratura por fadiga.
Assim, tornou-se necessario a obtencdo de uma nova classe de ligas metalicas que combine
um adequado mdédulo de elasticidade com boas propriedades mecénicas e anticorrosivas e
nenhuma toxicidade potencial ao corpo humano(Moreno et al 2013).

Foi demonstrado que a adicdo do nidbio, zirconio e tantalo ao titanio atendem
essesrequisitos. Estes elementos sdo conhecidos como beta estabilizadores, pois quando
adicionados ao titanio, obtém-se a microestrutura 3-Ti (CCC) ao invés de a-Ti (HC). Alguns
beta estabilizadores apresentam excelente biocompatibilidade (Hao et al 2010).

Segundo Majundar et al(2011)apesar das ligas de Ti serem usadas na fabricacdo dos
implantes osseointegraveis, atualmente ha predominancia do emprego do titanio
comercialmente puro. Entre as ligas mostradas na tabela 1, o Ticp4, € o mais utilizado na
fabricacdo dos implantes dentarios por apresentar maior resisténcia mecéanica que as demais

ligas de Ti.

2.4.1 Ticpd

Na norma ASTM F67,que abrange as especificacfes para utilizacdo do titdnio puro como
biomaterial, relata que este materialttm sido empregado com sucesso em aplicacfes de
implantes humanos em contato com o tecido mole e 0sso por décadas. Devido ao nivel bem
caracterizado de resposta bioldgica exibida pelo titanio puro, este tém sido utilizado com
controle na especificacdo F981 (Compatibilidade dos Biomateriais para implantes cirirgicos).
Nenhum material para implante cirdrgico mostrou ser completamente livre de reagdes
adversas no corpo humano. A experiéncia clinica de longo prazo do uso do referido nesta
especificacdo, no entanto, mostrou que um nivel aceitavel deresposta biologica pode ser

esperado, se 0 material é usado em aplicativos apropriados.
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2.4.2 Liga de titanio TiNb

Apesar das ligas binarias de TiNb ndo possuirem normas especificas para classificacdo

destas ligas como biomateriais, alguns estudos tém relacionado essas ligas com sua
aplicabilidade como implantes cirtrgicos. Xu et al(2013) realizaram pesquisa que teve por
objetivo observar as caracteristicas da liga Ti-25NB e sua biocompatibilidade in vitro, para
fornecer evidéncia experimental fundamental para o desenvolvimento de novas proteses
porosas ou implantes 0sseos para a regeneracdo do tecido dsseo. As ligas foram entdo
avaliadas com base em vérias caracteristicas, tais como propriedades mecanicas, pureza,
tamanho de poro e porosidade. Para avaliar biocompatibilidade, as amostras foram
submetidas a ensaios de colorimetria commetil tiazolde tetraz6lio(MTT), adesdo celular e
ensaio de proliferacdo utilizando a coloragdo de acridina, MEV e deteccdo do fator
inflamacéo interleucina-6. Com grupos de amostras sendo divididos em: Grupo com 40% de
porosidade em sua superficie e Grupo com 70% de porosidade, por toda sua superficie.
Depois das células terem sido inoculadas durante 3 horas, as células-tronco mesenquimais da
medula ésseade coelho, aderiram a superficieda amostra da liga com70% de porosidade. Ap6s
24 horas, saliéncias semelhantes a pseuddpodes das células apareceram, inter-relacionadas
entre si,com as células firmemente ligadas a superficieda ligacom70% de porosidade. Apos 72
horasde inoculacdo, as células comecaram a crescer para dentro dos poros das ligas com70%
porosidade e 40% de porosidade. As células foram crescendo a partir da borda para o interior
dos poros do grupo de porosidade de 70% na qual matriz extracelular pode também ser
observada (Xu et al 2013).
Em um estudo comparativo de McMahon et al(2012), sobre citotoxicidade em amostras de
ligas binarias de Ni-49,2Ti e Ti-26Nb com células NIH3T3, as amostras foram marcadas
pelas medidas LDH do DNA. O conteudo de hidrogel dos discos de metal expostos.
Especificamente, ao 14° dia, o conteudo de DNA dos hidrogeis expostos a Ni-49.2Ti foi
significativamente reduzida em relacdo aos geis expostos a Ti-26Nb e Ti (P = 0,004 e P =
0,007, respectivamente). Dado os indicadores das medidas de DNA, foram considerados
padrdes de rede de proliferacdo e morte celular. Estes resultados sugerem que as amostras de
Ti-26Nb e Ti foram menos toxicos do que Ni-49,2Ti (figura 2.5).

31



115 - 1.20

|Ti

1.10 4
1.00 4

0.80

 Ti-26Nb
O Ni-49.2Ti
1.05 *  *
1.00
0.95 4
0.90 - : . g 0.40 +

Morte celular relativa
Morte celularrelativa

0.60

Ti Ti-26Nb Ni-49.2Ti
1edia 7edia 14edia ' ' ' '

(a) (b)
Figura 2.5:(a) ensaio deLDH e(b) avaliagdo do DNA em 14dias (McMahon et al 2012)
Adaptado.

2.4.3 Liga de titanio TiNbZr

De acordo com a Norma ASTM F1713-08 atualizada em 2013, testes bioldgicos foram
realizados com a liga Ti-13Nb-13Zr,ndo apresentando reacdo adversa. Os resultados nestes
estudos indicaram um nivel de resposta bioldgica local semelhante a que a produzida pela
ligaTi-6Al-4V (ASTM F1472), que tem uma longa histdria de aplicacdo clinica de sucesso em
implantes de tecidos moles e 0ssos em seres humanos.

No que se refere a biocompatibilidade, uma série de estudos em animais e in vitro foram
realizados como: citotoxicidade, ensaio de sensibilizacdo, pirogenicidade em coelhos,
mutagenicidade, teste de micronicleos em medula de ratos, implantacdo em musculo de
coelhos, hemdlise sangiiinea de coelhos, teste de AMES (mutagenicidade) e toxicidade
sistémica. Toda resposta biolégica foi comparada a liga de Ti-6Al-4V, que serviu como
material de referéncia. Estes testes serviram como suporte ao uso deste material em implantes
cirdrgicos. Em todos os casos, 0s resultados indicaram que este o material ndo foi mais
reativo do que o material referéncia (ASTM F1713).

Em um estudo sobre aspectos biologicos das ligas de titanio, para aplicabilidade como
implantes dentarios, 34 ligas-p de titdnio com diferentes quantidades de nidbio (Nb),
molibdénio (Mo), tantalo (Ta), vanadio (Va), ferro (Fe) e zircdnio (Zr) foram testadas. A sua
adequacao para possivel uso como implantes dentarios foram avaliadas com especial atengédo
para o potencial de toxicidade. Para avaliar a biocompatibilidade destas ligas, foram aplicados
inimeros testes bioldgicos com foco em: crescimento celular, adesdo celular, dilatacdo

celular, avaliacdo de toxicidade, testes de aberragdo cromossdmica, e outros parametros de
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biocompatibilidade. O teste de triagem e dois testes basicos de citocompatibilidade dos metais
puros selecionados mostraram que apenas quatro dos metais testados exibiram uma elevada
biocompatibilidade (tabela 2.6). Aléem do Ti, os elementos: Ta, Nb e Zr apresentaram

potencial prospectivo para ligas biocompativeis (Bartakova et al 2009).

Tabela 2.6:Resumo da biocompatibilidade de metais apresentados nas ligas testadas
(Bartakova et al 2009).

ELEMENTO |TESTE  DE|TESTE  DE | TRIAGEM AVALIACAO
DILATACAO | ADESAO GLOBAL

Mo Tolerante Tolerante Tolerante Tolerante

Nb Compativel Compativel Compativel Compativel

Ta Compativel Compativel Compativel Compativel

Ti Compativel Compativel Compativel Compativel

\Y Tolerante Toxico Tolerante Tolerante

Zr Compativel Compativel Compativel Compativel

Zardiackas et al(2005) Estudaram a resposta de osteoblastos, fibroblastos e linfdcitos
em ligas metélicas, onde foram avaliados os efeitos relativos de formas sollveis de Zr+4 e
Nb+5 com concentracdes entre 0,001 e 10,0 mM. Ligas contendo Zr e Nb provaram ndo ser
mais toxicos do que as ligas de implantes tradicionais. Concentra¢des abaixo de 0,1 mM, Zr e
Nb ndo reduziram o nimero de osteoblastos,linfocitos, ou a proliferacdo de fibroblastos. Zr
foi geralmente, em ordem de magnitude, menos téxico do que o Nb. Os resultados indicaram
que Zr e Nb soltveis resultantes de degradacdo por reacdo de solucdo de cloreto de células
peri-implantares humanas (células MG-63 semelhantes a osteoblastos, fibroblastos, e
linfocitos) responderam de forma semelhante & concentragdo especifica para metais, capaz de
produzir respostas locais e reacdes adversas ténues dos tecidos para 0 mesmo grau como
metais de ligas de implantes tradicionais, por exemplo, o Ti-6Al-4V (ASTM F 138) e Co-Cr-
Mo ligas (ASTM F75).
O tratamento quimico da superficie da liga Ti-13Nb-13Zr, foi sugerido por Muller et al(2008)

para formacdo de hidroxi-apatita carbonatada (HCA), através de testes in vitro de bioatividade

33



em fluido corporal simulado (SBF). Amostras de Ti-13Nb-13Zr sinterizadas foram tratadas

com HCI, H,PO,, e numa mistura de HF + HNO,, respectivamente, e subsequentemente

pré-tratadas em NaOH. A exposicdo das amostras tratadas quimicamente e ativadas por
NaOH em SBF durante 1 semana conduziu a formagdo de uma camada de HCA na superficie

de HCI, bem como amostras tratadas em H,PO,. A formacéo in vitro de HCA em SBF é

geralmente aceito como uma caracteristica tipica para materiais bioativos, supde-se que o
condicionamento com HCI e subsequente tratamento com NaOH pode melhorar a capacidade
de ligacdo ao 0sso in vivo de Ti-13Nb-13Zr.

Em um estudo in vitro que investigou a biocompatibilidade de uma camada de TiO,, com

incorporacdo de ions calcio (Ca), obtidos por tratamento hidrotérmico com tratamento térmico
pos, na liga de Ti-13Nb-13Zr, realizado por Park et al 2011, as caracteristicas da superficie
foram avaliadas por MEV, difracéo de raios-X, espectroscopia, microscopia de forca atdmica
e medidas de angulo de contato. As superficies contendo Ca foram avaliadas em comparacao
com superficies ndo tratados utilizando uma linha de células pré-osteoblasticas. O tratamento

hidrotérmico produziu uma camada cristalina de CaTiO,. Com o tratamento térmico a 400 C
por 2 h, houve diminuicdo significativa dos angulos de contato na camada de CaTiO,. As

superficies de liga com Ca, exibiu aumento na viabilidade celular e atividade de fosfatase
alcalina (ALP) comparada com superficies ndo tratadas, e também uma regulacdo da
expressdo de varios genes de integrina a um ponto inicial no momento da incubagdo. Apos 0
tratamento térmico houve aumento na adesdo e atividade de ALP em células cultivadas em
superficies de ligas Ti-13Nb-13Zr com Ca. Os resultados indicaram que a camada de Oxido
com Ca produzida pela tratamento hidrotérmico e tratamento térmico simples podem ser
eficazes em melhorar a cicatrizacdo Ossea em implantes de liga de Ti-13Nb-13Zr por
aumentar a viabilidade e diferenciacdo de células osteoblasticas (Park et al 2011).

Botino et al 2008 realizaram avaliacdo histomorfologica de implantes da liga de Ti-
13Nb-13Zr e demonstraram que ocorreu osseointegracdo através de micrografias adquiridas
imediatamente apos remogéo desses implantes de tibias de coelhos neozelandeses, mostrando
a presenca de tecido mineralizado em contato. As micrografias em MEV avaliadas para as
secOes calcificadas de todos os lotes de implantes mostrou contato proximo entre 0 0SS0 € 0
implante. A micrografia apresentada mostra a interacdo intima entre 0 0sso e o implante,

suporte osteocondutor e propriedades biocompativeis para ligas de Ti-13Nb-13Zr.
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2.5 RESPOSTA CELULAR

As células que interagem com o implante, quando instalado em um meio enddsseo e 0s
osteoblastos sdo as principais células que participam diretamente na osseointegracdo. A
matriz extracelular 6ssea é composta por 90% proteinas colagénicas (colageno tipo | e 97% de
colageno tipoV 3%) e de 10% de proteinas nao-colagénicas (osteocalcina de 20%, 20%
osteonectina, sialoproteina 6sseal2%, 10% proteoglicanos, osteopontina, fibronectina, fatores
de crescimento, proteinas morfogenéticas do 0sso). Todas estas proteinas séo sintetizadas por
osteoblastos, que estdo envolvidos na adesdo a outras proteinas, tais como fibronectina e
vitronectina demonstraram estar envolvidas no processo de adesdo dos osteoblastos (Anselme
2000).

A importancia da integracdo dos biomateriais com o tecido 6sseo faz toda a diferenca
para 0 sucesso destes substitutos. A necessidade de se estudar todos aspectos que envolvem,
principalmente as propriedades da superficie dos biomateriais, e 0 entendimento dessas
reacOes, tanto do material, quanto do proprio tecido 6sseo (processos inflamatorios), atenuara
0s riscos que estéo ligados a reacdes que podem levar a perda de funcdo destes materiais.
Atualmente o Ti é um material indicado, comprovado através de pesquisas, como biomaterial
de primeira opcdo em proteses ortopédicas e odontoldgicas. As propriedades da superficie dos
implantes de titanio pode ser significativamente melhorada na fase de fabricacdo, tendo como
consequéncia a alteracdo da atividade celular, durante a fase de cicatrizacdo, que acabara por
determinar aresposta do tecido hospedeiro,um requisito fundamental para o sucesso clinico
(Elias e Meireles, 2010)

Caracteristicas da superficie dos implantes de Ti, como a formacdo da camada de Oxido, é
consequéncia da sua alta energia de superficie, que é capaz de absorver moléculas de O,, as
quais se dissociam e formam a camada de 6xidode titanio. Desta forma, as propriedades desta
camada sdo consideradas importantes no comportamento deste material, quando se analisa a
biocompatibilidade.As propriedades de superficie dos implantes de titanio sdo determinados
por fina pelicula de 6xido que recobre o metal (20 ~ 70 A). Assim, a biocompatibilidade dos
implantes de titanio esta associada com a superficie de 6xido de titanio e ndo com a massa de
metal de titdnio (Oshida 2012). A camada de 6xido superficial também é formada durante os
procedimentos de preparacdo de implante. Durante a maquinagem dos implantes, o titanio
puro é exposto ao ar e é rapidamente oxidado. Nos seguintes procedimentos de limpeza e

autoclavagem, pelicula de 6xido é entdo modificado e cresce. A fim de obter um filme de
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Oxido que é reprodutivel em relagdo a composicdo quimica, estrutura e espessura, €
importante que as diversas fases de preparacdo do implante sejam realizadas sob condicdes
cuidadosamente controladas. Como mencionado anteriormente, porque o Oxido superficial
formado ao ar é quase impenetravel, uma vez que esta pelicula passivante fina foi formada, o
oxigénio é impedido de alcangar o metal abaixo e 0 espessamento da camada de Oxido é
rapidamente interrompido porque a pelicula de 6xido é densa e semi-condutora (ndo como um
substrato de metal condutor de elétrons). A estrutura de composicdo e espessura exata da
camada de 6xido passivante é dependente de muitos fatores associados a sua formacao. Estas
incluem fatores como tipo de usinagem, rugosidade da superficie, refrigerantes utilizados
durante a usinagem, e procedimentos de esterilizagdo (Oshida, 2012).

A biocompatibilidadedotitanioestd intimamente relacionada comas propriedades de
superficietais comorugosidade da superficie, topografia equimica da superficie (Lin et al
2013).

A rugosidade é uma das propriedades da superficie, e é geralmente caracterizadapor um
dosdois descritores estatisticos da alturapreconizados pelaAmerican National Standards
Institute(ANSI)e da International Standardization Organization (ISO)(Anonymous, 1975,
1985). Estes sdo(1)Ra (rugosidade média), ouAA(média aritmética) e (2)o desvio
padrdaoouvariancia (o), Rqouraiz quadradamédia (RMS) (Bhushan, 2001)

Outra medida de superficie de rugosidade ¢ Rt (ouRy, Rmax, ou maxima altura de
pico a vale ou simplesmente distancia P-V). Quatro outros descritores de altura de limitado
uso, sdo: Rp (altura méxima de pico), Rv (profundidade maxima vale), Rz (altura média de
pico ao vale), e Rpm (altura média de pico em média)(Bhushan, 2001)

A composicdo e o tipo de rugosidade da superficie do titnio estdo relacionadas a um
aumento nastaxas de osseointegracdo. Os implantes com superficie rugosa, melhoram a
ancoragem éssea e biomecanica, otimizando sua estabilidade, melhorando sua caracteristica
osteocondutora, promovendo a cicatrizacdo e aposicdo 0Ossea, levando a rapida fixagéo
biologica dos implantes de titanio( Le Guehennec et al 2006 )

H& um certo nimero de superficies de titdnio comercialmente disponivel para implantes
dentarios.A maior parte destas superficies tém comprovada eficacia clinica. No entanto, o
desenvolvimento destas superficies tem sido empirico, ndo requerendo testes padronizados. A
rugosidade superficial pode ser dividido em trés niveis, dependendo na escala das

caracteristicas: macro, micro, e nanotopografias. Varios métodos tém sido desenvolvidos de
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modo a criar uma superficie rugosa e melhorar osseointegracdo de implantes de titanio
(Bauer et al 2013).

As modificagdes da morfologia em nanoescala de substratos de titanio para melhorar a
osseointegracdo, sdo novas maneiras de melhorar a interacdo com 0s processos biologicos.
Além disso, a nanotecnologia tem proporcionado meios para alterar as fun¢Ges especificas de
células. Vérias técnicas tém sido utilizadas para criar caracteristicas topograficas em
nanoescala no titdnio usado em implantes endosseos. Os dados existentes confirmam a
influéncia da nanotopografia, e sugerem que as etapas criticas na osseointegracao podem ser
moduladas por modificagdes em nanoescala da superficie do implante. A modificacdo em
nanoescala de superficies de implantes de titanio enddsseos pode alterar as respostas celulares
e teciduais que podem beneficiar de osseointegracdo e a terapia com implantes de
titanio(Mendonca et al 2008).

Outras propriedades relevantes da superficie dos biomateriais sdo a adsorcdo da
superficie e a molhabilidade. Os estudos que envolvem a molhabilidade das superficies
consideram a medic¢édo de angulos de contato, para indicar o grau de humedecimento do sélido
pelo liquido. Angulos de contato menores que =90° indicam alta molhabilidade (superficie
hidrofilica), enquanto grandes angulos de contato maiores que =90° correspondem a baixa
molhabilidade (superficie hidrofdbica) (figura 2.6) (Yuan ; Lee, 2013).

6 <90° 6 =90° 6 >90°

Vsl

Figura 2.6: llustracdo deangulos de contatoformados porliquidoem umasuperficie

solida homogénea(Yuan ; Lee, 2013).Adaptada

Onde ylv, ysv e ys Irepresentam as tensdes interfaciais liquido-vapor, vapor-sélido e
solido-liquido, respectivamente.

A adsorcéo de ions dos fluidos corporais (por exemplo, ions de Ca e fosfatos), bem como
a adsorcdo de biomoléculas (por exemplo, proteinas), sdo importantes para o desempenho
biolégico no processo de osseointegragdo. O comportamento de adsor¢do de espécies
diferentes depende das propriedades da superficie (composicdo quimica, carga e energia) e
podem ser adaptadas por modificacGes especificas da superficie. No que se refere a adsorcao
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de proteinas tem de ser considerado que em ambientes aquosos, um material hidréfilo
apresenta uma energia interfacial menor do que um hidréfobo (Bauer et al 2013).

A adesdo celular e o espalhamento das células € um pardmetro importante
do desempenho do implante. A baixa eficiéncia do biomaterial muitas vezes é devido a falta
de integracdo do implante com os tecidos subjacentes. A integracdo do tecido é condicionada
a aderéncia e capacidade de espalhamento de células nas superficies dos implantes. O
comportamento celular nas superficies de biomateriais depende de interacdes célula-implante,
e das propriedades a superficie. A hidrofilicidade, a rugosidade, textura, composi¢do quimica,
carga e morfologia, afetam diretamente as respostas celulares em contato com implantes
(Ponsonnet et al 2003).

Nas superficies de titdnio com estruturas micro e nanométricas possuem maior difuséo
celular e melhor adesdo celular, sugerindo melhor ambiente durante interacdo interfacial da
celula com a superficies. A aderéncia celular a superficie do biomaterial € importante para o
crescimento, proliferacdo e diferenciacdo celular. A melhor aderéncia aparente das células é
benéfica para as suas atividades na superficie do biomaterial, o que leva a melhor aptidao e

biocompatibilidade do titanio (Jiang et al 2013).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

No presente trabalho foram utilizadas amostras de Ticp4, Nb43Ti e Ti30Nb8Zr, onde foi
recebido uma barra de cerca de 70cm de comprimento por 20mm de didmetro da liga
Ti30Nb8Zr, uma vara com cerca de 70cm de comprimento por 6mm de diametro da liga
Ti43Nb e uma vara com cerca de 70cm de comprimento por 4mm de didmetro do Ticp4.

A barra e as varas foram cortadas na cortadora modelo Brillant 210 da empresa Ziehl, para
preparacdo dos corpos de prova em forma de discos com as seguintes dimensdes: 5mm de
espessura por 20mm de didmetro da liga Ti30ONb8Zr, 5mmde espessura por 6mm de didmetro
da liga Ti43Nb e 5mm de espessura por 4mm de diametro do Ticp4, com obtencdo no total de
13 (treze) discos para cada material a ser estudado. Deste total de discos, 10 (dez) discos de
cada material foi submetido a tratamento de superficie com duplo ataque acido(mistura HCI,
HNO3 e H2S04) (Porous®).

3.2 METODOLOGIA

3.2.1 PREPARACAO METALOGRAFICA

Para a caracterizacdo da microestrutura as amostras foram embutidas e lixadas na politriz
marca Arotec, modelo Arapol E. Foram usadas as lixas de numero 200, 400, 600 e 1.200.
Todo o processo foi intercalado por lavagem dos discos a cada mudanca de lixa e secagem
final com alcool etilico PA.O polimento foi realizado com panos da marca Arotec TWI com
pasta de diamante de 3y, pano FVL com alumina de 1p e pano FVL com solugdo de 90ml de
silica coloidal a 0,04p associado a 10 mL de peroxido de hidrogénio & 30%. O ataque
metalografico para revelar a microestrutura foi feito com base na norma E407-07 utilizando
10 mLde acido fluoridrico (HF), 30 mL de &cido nitrico (HNO3) e 50 mL de H,O com
variacdo do tempo para cada liga. Depois de atacadas, as amostras foram lavadas com

detergente e agua, enxaguadas em agua corrente e secas.
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3.2.1.17TAMANHO MEDIO DE GRAOS

O protocolo para determinar o tamanho médio dos grdos das amostras foi orientado pela
norma ASTM E 112/96, através da metodologia da intersecdo linear de Heyn. Para o calculo
do tamanho médio de gréo considera-se 0 numero de graos interceptados por uma ou mais linhas
tracadas sobre a imagem analisada (Figura 3.1). Em cada imagem foram tracadas 4 retas ( 2
diagonais, 1 vertical aleatoria e 1 horizontal aleatoria).
Com base na norma, cada grao interceptado era contado como uma interceptacao, e 0s graos nas
extremidades de todas as retas eram contados como meia interceptacdo. De acordo a metodologia
da intersecdo linear de Heyn, a equacdo utilizada € a seguinte:
TG L

N
Onde:
TG — tamanho de grao (um),
L — Comprimento real da reta (um),

N — Numero de graos interceptados pela linha.

Figura 3.1: Metodologia de intersecdo de Heyn aplicada sobre imagem em microscopia éptica em
um aumento de 200 vezes na amostra de Ti30Nb8Zr (ASTM E 112/96)

Ascontagens das intercessdes das retas com os graos foram realizadas sobre as imagens feitas no
microscopio optico com aumento de 200 vezes.
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3.2.2 DIFRAGCAO DE RAIOS X

As fases cristalinas das amostras estudadas foram caracterizadas por difracdo de raios
X. A difracdo foi realizada com odifratometro da PANalytical modelo X’Pert PRO com
detector P1Xcel, instalado no laboratdrio de microscopia do IME

Foram usados trés discos, os quais foram posicionados lado a lado no porta amostras,
de forma a obter-se uma area necessaria para a varredura do feixe.

As fases identificadas nas amostras assim como a analise quantitativa foram realizadas
através do software HighScore Plus versdo 3.0e (3.0.5) 2012 da PANalytical, por comparagao
dos difratograma obtidos com bancos de dados PDF2-2004 do ICDD (International Centre
for Difraction Data), COD-Jan2012 (Crystallography Open Database) e ICSD (Inorganic
Crystal Structure Database).Os dados cristalograficos das fases presentes, foram extraidos
das fichas CIF (Crystallographic Information File).

As fases nas amostras foram identificadas com auxilio do software HighScore Plus
versdo 3.0e (3.0.5) 2012 da PANalytical, com a utilizacdo das seguintes fichas de

identificacéo:

a) Ti o com codigo de referéncia 01-089-5009 e sistema cristalino hexagonal;

b) TiO, com cddigo de referéncia 01-088-1174 e sistema cristalino tetragonal;

C) NbO, com codigo de referéncia 01-076-0682 e sistema cristalino tetragonal
€,

d) TiNb/NbTi com cédigo de referéncia 03-065-9438 e sistema cristalino
cubico.

3.2.3 MICRODUREZA

Realizou-se o ensaio de microdureza Vickers, observando-se as recomendacdes da
norma técnica ASTM E 384.

Em cada disco das ligas de Nb43Ti, Ti30Nb8Zr e Ticp4 foram realizadas 5 (cinco)
indentacOes de forma aleatoria sobre suas superficies. Os resultados foram submetidos a

andlise estatistica para determinar as médias aritméticas e desvios padrdes. Utilizou-se um
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microdurdmetro da marca Buehler, modelo Micromet 2003, instalado no laboratério de
ensaios mecanicos do IME, com aplicacdo de carga por um periodo de 15 segundos. O ensaio
foi oHV 0,2( carga de 200gf).

3.2.4 DENSIDADE
As densidades das ligas foram determinadas pelo método de Arquimedes.

Utilizou-se uma balanca analitica da marca Gehaka modelo AG200 (Ind.e Com.

Eletro-Eletronica Gehaka Ltda., Brasil) com precisdo de 10 ™ g. Esta foi zerada (tarada) com
a utilizacdo de um Becker de vidro. Cada amostra foi totalmente imersa no liquido, segura
por fio de seda odontoldgica da marca TECHNEW do tipo 4-0.As etapas para determinar as
densidades, foram as seguintes:

(1) Determinacdo da massa do corpo de prova (mC), com o corpo de prova tocando o fundo
do Becker;

(2) Determinacdo da massa aparente (mAP), com o corpo de prova totalmente imerso no
liquido, mas sem tocar o fundo do Becker.

(3) Célculo da densidade da agua a 20°C

De acordo com método de Arquimedes, a densidade de um material € calculada pelo

quociente da massa do corpo mC do material, pela sua massa aparente mAP. O produto desse
valor com a densidade da aguad ['*° relacionada a uma temperatura T, é a densidade (dc),

conforme mostra a equacao .

dc =(m—CJ TES
mAP

Os resultados foram comparados com a densidade tedrica obtida da seguinte forma:

(1) Obtencéo da massa de cada elemento calculado pelo percentual de cada elemento;
(2) Célculo do volume de cada elemento ligante, calculado pelo quociente da massa pela
densidade de cada elemento;

(3) Somando o volume de cada elemento, obtém-se o volume total da liga. A densidade

teorica € o quociente da massa da amostra pelo seu volume total.
d= m
Vit
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2.5MEV — MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA E EDS —
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA

Amostras das ligas Ti G4, Nb43Ti e Ti30Nb8Zr foram submetidas ao tratamento com
acido com composi¢cdo quimica semelhante a adotada pela empresa Conexdo Sistemas e
Protese para obter a superficie denominadaPorous. Apds o tratamento com acido as amostras
foram analisados no microscopia eletronica de varredura FEl QUANTA FEG 250.

A composi¢do quimica e semi-quantitativa das amostras foi determinada com o emprego

da microsonda de EDS (Energy Dispersive System). Foi utilizado a microsonda Bruker e~
Flash, detector Centaurus acoplada ao microscopio eletrdnico de varreduraFEl QUANTA

FEG 250 instalado no laboratério de microscopia do IME

3.2.6RUGOSIDADE

Determinou-se a rugosidade das amostras de Ti G4, de Nb43Ti e Ti30Nb8Zr, no
rugosimetro modelo NEW VIEW 7100 da empresa Zygo, instalado no laboratério de
biomateriais do IME. Os valores médios de Ra (rugosidade média), Rz (rugosidade média),
Rp (altura maxima do pico), Rv (altura méaxima do vale) e RSm (largura média de

espacamento entre picos e vales) foram obtidos.

3.2.7/MOLHABILIDADE

O ensaio de molhabilidade foi realizado no aparelho goniémetro da marca FIRST TEN
ANGSTRONS, modelo FTA 100, instalado no laboratério de biomateriais do IME. Foram
determinadosos angulos de contato de cada liga. Todas as amostras tiveram suas superficies
tratadas com &cido (Porous®), sendo realizadas 5 (cinco) mensuragdes em cada superficie e
calculados o desvio padrdo e suas médias. O ensaio foi realizado com agua deionizada na
temperatura ambiente, e as gotas mantiveram uma média em seus volumes (gota plena), sendo
capaz de correlaciona-las.

As medidas de angulo de contato devem ser realizadas com controle preciso da

temperatura e da umidade relativa.
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3.2.8UV- RADIACAO ULTRAVIOLETA

Apdbs otratamento com acido (Porous®) as amostras foram submetidas radiacdo ultravioleta
na camara escura da marca SOLAB. Foram usados trés grupos de amostra em funcdo do
tempo de exposi¢do a radiacdo UV(24, 48 e 72 horas). Ap6s a exposicdo, determinou-se a
molhabilidade das amostras, adotando-se a mesma metodologia descrita no item 4.8.

O objetivo do tratamento com UV foi analisar a influencia da radiacdo no angulo de contato
da superficie da amostra. Este resultado é um indicativo da maior ou menor

atracdointermoleculardevido a variagdo da energia superficial.

3.2.9CULTURA DE CELULAS

Trés grupos de amostras de Ticp4 e das ligas de titdnio Nb43Ti e Ti30Nb8Zr, apds o
tratamento acido Porous® foram esterilizadas por radiacdo gama. As amostras foram
submetidas ao teste de cultura celular, realizado no laboratério de patologia e biologia celular
da Universidade Sdo Leopoldo Mandic, Campinas, Sdo Paulo, com linhagem de células
osteoblasticas (MC3T3-E1) de camundongo, com material obtido do ATCC (American Type
Culture Collection, ATCC, VC, EUA). Foram quantificados gens de expressao para
osteopontina e colageno tipo 1 secretados pelas células osteoblasticas nas superficies das
amostras e avaliada por imunoensaios enzimaticos (ELISA)para determinar os niveis de PGE-
2.

As células osteoblésticas foram cultivadas em meio Essencial Minimo, modificacdo alfa (a-
MEM) suplementados com 10% de soro fetal Bovino (Cultilab®, Campinas, SP, Brasil) e 1%
de solucdo antibidtica-antimicotica (Sigma, St. Louis, Missouri, EUA).

Todos os procedimentos foram realizados em capela de fluxo laminar para manutencdo da

esterilidade dos materiais e das substancias utilizadas para o cultivo celular.

As células foram mantidas em estufa a 37°C, em atmosfera imida contendo 95% de ar e 5%
de diéxido de carbono. O meio de cultura foi trocado a cada 2-3 dias e a progressdo da
cultura, foi avaliada por microscopia de fase em culturas crescidas sobre poliestireno
(pléstico), que servird como controle. A quantificacdo de osteopontina, colageno tipo 1 e

BMP2 secretada pelas células osteoblasticas plaqueadas nas diferentes superficies foi avaliada
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por Elisa. Para tal, o sobrenadante foi aspirado e centrifugado a 5000g por 15 minutos numa
temperatura de 4°C. Aliquotas de cada amostra foram avaliadas por imunoensaios enzimaticos
(ELISA) para determinar os niveis de PGE-2 de acordo com as recomendacdes do fabricante
(eBioscence San Diego, CA, USA). Apos isto, 100 pL do anticorpo de deteccdo foi
adicionado a todos wells, exceto no blank, e incubado overnight (18h) numa temperatura de
4°C. As placas foram lavadas com solucdo tampdo, para posterior adi¢cdo do anticorpo padréo
e amostras. Apos o tempo de incubacéo, as placas foram lavadas novamente e incubadas com
200 pL com o anticorpo conjugado por 30 minutos em temperatura ambiente e protegidas do
escuro. A reacgdo foi encerrada pela adi¢do de 50 pL de solucédo de acido sulfurico, e a cor foi
medida em espectrofotdmetro (Epoch, Biotek, Winooski, VT, USA) em comprimento de onda
de 570nm. A quantidade total de metaloproteinases e seus inibidores foram determinados
como picogramas (pg/mL). Os resultados foram calculados utilizando a curva padrdo criada

em cada ensaio.

Apos o cultivo, as amostras foram preparadas para analise no MEV (microscopio eletrdnico
de varredura). Antes das analises no MEV as amostras foram submetidas adesidratacdo com
alcool a 30, 50, 70 e 100% durante umminuto em cada solucdo. Apds secagem, as amostras
foram levadas ao depositor & vacuo modelo EM ACE 600, da marca Leica, para impregnacao

da superficie (coating) por prata para fixacao das células.

3.2.10ANALISE QUIMICA (FLUORESCENCIA)

A andlise quimica das amostras foi realizada por fluorescéncia de raios-X no Centro
Brasileiro de Pesquisa Fisica (CBPF) com emprego do espectémetro de fluorescéncia de raio-

X (Frx) modelo Axios Max da marca Panalytical.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

O preparo metalografico de todas as ligas de titanio foi realizado com a mesma sequéncia
de lixas, panos para polimento e reagente para revelacdo da microestrutura (reagente de
Kroll). A diferenca foi o tempo de ataque com &cido para revelar as microestruturas. O tempo
crescente: Ticp4>Ti30Nb8Zr>Ti43Nb, com 2, 5 e 30 minutos, respectivamente. Pode haver
neste comportamento de cada material, relacdo com resisténcia a corrosao, com a liga Ti43Nb
se destacando por maior tempo para revelar microestrutura.

Na andlise das microestruturas, como contornos, morfologia e quantidades de grdos,
foram observadas algumas caracteristicas que diferenciaram as ligas. Os resultados da liga
Ti30Nb8Zr, quanto a tamanho médio e quantidade de gréos foram semelhantes ao Ticp4, e
menores quando comparados a liga binéria.

Na figura 4.1pode-se observar que as morfologias sdo uniformes ecom granulagdo fina,
semelhante aobservada por Mantami e Tajima 2006. Esta microestrutura apresenta
caracteristicas com pouca ou nenhuma evidéncia do produto de transformacdo. A presenga da
matriz na forma da fase oo € comumnoTi comercialmente puro (Ticp4). N&o foi verificada a

presenca de grao grosseiros da fase p como os observados por Malek (Malek et al 2013)

(@) (b)
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Figura 4.1: (a)(b)(c)Morfologias das superficiesdas amostras de Ticp4.

Na figura 4.2 é mostrada a morfologia das amostras Ti43Nb. Comparando-se as
microestruturas das amostras de Ticpde Ti43Nb observa-se diferenca na forma e tamanho e

dosgréos.
A microestruturada liga de Ti43Nb é caracterizada pela presenca de grdos equiaxiais no

interior dos grdos.Gréos relativamente grosseiros.

(@) (b)

(©)
Figura 4.2: (a)(b)(c)Morfologias das amostras da liga de Ti43Nb.
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Na micrografia da amostra de Ti30Nb8Zr (figura 4.3) pode-se observar a estrutura semelhante
a encontrada na amostra de Ticp4, ou seja, predominéncia de fase alfa, com indicagdo de
crescimento dos grdos. Os pontos claros sugerem a formacdo da estrutura martensitica,

contrastando com uma matriz mais escurecida.

()
Figura 4.3: (a)(b)(c)Morfologia da liga deTi30Nb8Zr.

Ligas ternérias de titanio, que possuem em sua composicao, elementos de liga como Nb e Zr
(Ti13NDb13Zr), apresentam em sua microestrutura a fase o finamente precipitada na matriz de
fase B, e dentro desta microestrutura, um contorno de grdo, em sua grande parte acicular.
Nesta liga, a fase o é enriquecida pelo Zr (elemento neutro). Os elementos neutros ndo tém
efeito marcante sobre estabilidade de qualquer fase, mas formam solucdo sélida com titanio.
O Zr adicionado asligas de titanio,também age no endurecimento por solucdo sélida e no
efeito de refinodo gréo,afetandoosparametros de rede da liga. O Nb age estabilizando a fase 8
nesta liga (B-estabilizador).(Herndndez-Lopezet al 2015)

Neste estudo, ao compararmos as ligas de TiNb e TiNbZr, pode-se observar que ocorreu
diminuicdo do tamanho dos grdos da liga ternaria, quando comparada com a binaria. Em
estudo de Jeong et al (2012), com ligas binarias Ti35Nb com adi¢do de 10% de Zr
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foiobservado alteragéo nas propriedades mecénicas e na microestrutura, com diminui¢do do
maodulo de elasticidade e tamanho de gréos.

A adicdode Zr a liga Ti-30Nb induziu o refino consideravel dos gréos e estabilizou a fase
B, com o teor de 8% Zr. Isto esta de acordo com o que Martins et al 2008 encontraram em seu
estudo, onde foi induzida uma microestrutura fina favorecendo as propriedades mecéanicas.
Eles verificaram que com as adi¢Besde Zr na liga Ti-30Nb ha o refino da matriz dendritica,
fornecendo estabilizacdo de fase B (7.5Zr el5Zr). Com estruturas dendriticas houve
distribuicdo mais homogéneada regido mais nobre (regido rica em Ti) fornecendo protecao de
barreira ao longo dos contornos de grdoe regides interdendriticas, com exibicdo de uma

pelicula de 6xido mais homogéneo e consequente melhoria na resisténcia a corros&o.

4.1.1 TAMANHO MEDIO DE GRAOS

A liga de Ti43Nb apresentou maior tamanho e variacdo de grdos, com tamanho médio de

grdos 4 (quatro) vezes o tamanho médio das outras ligas (tabela 4.1)

Tabela 4.1: Tamanho médio de grdos em pum das ligas

TAMANHO MEDIO DE GRAOS EM M
Ticp4 Ti43Nb Ti 30Nb 8Zr
Desvio
padréo 7,78 27,43 5,37
Média 28,02 92,18 23,67

Algunsprocessos que envolvem a producdo do Ti, como laminacdo a quente e a frio,
induzem transformagdes microestruturais que envolvem a nucleacdo e crescimento de gréos
(recuperacdo, recristalizacdo e crescimento de grdos). Tais fendmenos influenciam as
propriedades fisicas e mecanicas do Ti para evitar problemas decorrentes destas
transformacoes, sendo necessario um rigoroso controle da microestrutura (Leyens e Peters
2003)

Quanto ao tamanho de gréos, a liga Ti43Nb apresentam gréos maiores quando comparada aos

demais materiais. Isto se deve ao fato desta liga apresentar em sua microestrutura a fase f.
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4.2 DIFRACAO DE RX

Nos espectros da difracdo de raios-X das amostras foi possivel identificar as fases, com
respectivas estruturas cristalinas presentes nas amostras das ligas a temperatura ambiente.As
amostras de Ticp4 apresentaram apenas a presenca da fase a.Na liga ternaria foi identificada a
presenca de TiO, na superficie. Este Oxido apresentou estrutura cristalina tetragonal,
caracterizando o Oxido na forma de anastase. Os espectros apresentaram também picos
caracteristicos de TiNb, com estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC), com
retencdo de fase B neste material.

Quanto a liga binaria Ti43Nb identificou-se a formacdo do 6xido de nidbio (NbO,) com
estrutura cristalina tetragonal. Assim como a liga ternéria, picos caracteristicos de TiNb, com
estrutura cristalina ctbica de corpo centrado (CCC), com retengao de fase .

No presente trabalho ndo foi identificada a formacédo da fase @ na liga de Ti, 0 que é desejavel
ja que essa fase pode levar ao aumento na dureza e modulo de elasticidade. Esta fase também
é responsavel pela maior fragilidade do material (Lin et al 2002).

Além da alta concentracdo do [3-estabilizador Nb na liga, a auséncia da precipitagdo da fase ®
é uma caracteristica proveniente da adicdo do elemento Zr em sua composi¢do, embora seja

considerado um elemento neutro (Ribeiro et al 2009).
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Figura 4.4 : Espectro de difragdo de raios-X da amostra de Ticp4.
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Figura 4.5: Espectro de difragéo de raios-X da amostrada liga de Ti43Nb.
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Figura 4.6: Espectro de difracdo de raios-X da amostra da liga de Ti30Nb8Zr.

O espectro de difracdo mostrado na figura 4.5 indica que a fase predominante na liga
Ti43Nb é CCC. Este resultado esta coerente com as fases mostradas no diagrama binario Ti-
Nb (figura 4.7), no qual para o teor de nidbio amaior que 55%, a estrutura estavel a

temperatura ambiente € a microestrutura CCC do Tip (ASM-Metals- Hand Book — 1992).
Os percentuais dos elementos de liga nas amostras Ti-30Nb-8Zr foram suficientes para

retera microestrutura Ti-.
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Figura 4.7: Diagrama de fases Nb-Ti (ASM-Metals- Hand Book — 1992).

Em um estudo das ligas Ti35Nb5Zr e Ti35Nb10Zr (Ribeiro et al 2009) constatou que ha
precipitacdo das fases a ¢ B na liga Ti-35Nb-5Zr, ¢ apenas de fase Bliga Ti-35Nb-10Zr. Na
liga Ti-35Nb-5Zr ha a precipitagdo da fase adurante o resfriamento a partir de tratamento
térmico realizado nocampo B, ou seja, acima da PB-transus. Na liga que possui maior
concentracdo de Zr, possivelmente ndo houve a precipitacdo da fase ®. Issosugere que o Zr,
em maior quantidade, inibe a precipitacdo de tal fase, e também pode atuar como B-
estabilizador. No presente estudo ndo houve a formacdo de fases metaestaveis, o que é
desejavel ja que essas fases podem levar ao aumento do modulo de elasticidade. Além disto,
por fragilizarem as ligas, essas fases devem ser evitadas. Normalmente, as fases metaestaveis
se formam durante oresfriamento apds o tratamento térmico quando a liga possui quantidades
limitadas de elementos B-estabilizadores.

Em um estudo de Geetha et al 2009,para a classificacdodas ligas de titanio, as ligas
contendo somente estabilizadores o possuem microestrutura inteiramente da fase o. Estas
ligas sdo conhecidas como ligas a. Ligas com 1-2% a 5-10% de fase 3 sdo denominados como
“semelhantes a ligas o”. Ligas com maior quantidades de B estabilizadores, como o Nb
contido nas ligas analisadas no presente trabalho, as microestruturas sdo conhecidas como
ligas o+f. A maior parte do titdnio das ligas biomédicas possuem microestrutura o+ ou

classe B metaestavel (Geetha et al 2009).
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4.3 MICRODUREZA

Nos estudos de Zhu et al(2014), As caracteristicasdas microdureza sdo relacionadas a
microestrutura.Com base nos resultados apresentados na figura 4.8, pode-se observar que
houve diferenca entre as durezas das amostras de Ticp4, Ti43Nb e Ti30Nb8Zr. A liga Ti43Nb
apresentou menor microdureza entre os grupos analisados. Para fins de comparacdo com
resultados disponiveis na literatura, na figura 4.8 foram colocados os resultados obtidos por
Ozan et al(2015) para as ligas Ticp, Ti6Al4V e Til3Nb13Zr. Pode-se observar que entre as
microdurezas das seis ligas mostradas, o Ti-6Al-4V apresenta a maior microdureza (280 HV).
A liga Ti30ONb8Zr testada no presente trabalho tem dureza semelhante (251 HV) a da liga Ti
Gb5.

300
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TiCp Ti6AI4V  Til3Nb13zr  TiCps  TidNb Ti30Nb8Zr

Figura 4.8: Valores médios da microdureza Vickers das amostras testadas no presente
trabalho (Ticp4, Ti43Nb e Ti30Nb8Zr dos obtidos por (TiCp/Ti6Al4V/Ti1l3Nb13Zr) do
estudo de Ozan et al 2015 para as ligas Ticp, Ti6Al4V e Til3Nb13Zr.

As microdurezas estdo relacionadas as microestruturas. O aumento da resisténcia e o
endurecimento dos metais podem ser obtidos pela adi¢do de atomos de liga, os quais formam
solucdo solida intersticial.

Isto estd de acordo com os resultados obtidos nos ensaios de dureza. Os valores
relativamente baixos de microdureza provavelmente se devem ao fato da liga B estudada
(T143Nb), apresentar graos grandes em relagdo as microestruturas o ¢ a+f das demais ligas,

pois sabe-se que a microdureza de uma fase diminui quando se aumenta tamanho de gréo,
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indicando microestruturas com graos grosseiros. Os resultados do Ticp4 e Ti30Nb8Zr de
microdureza foram semlhantes, onde houve semelhanca da microestrutura dessas ligas.

Uma microestrutura com granulacéo fina (que possui grdos pequenos) € mais dura e mais
resistente do que uma que possui uma granulacdo grosseira (grdos maiores). O que tem uma
granulacdo fina possui uma maior area de contornos de grdo dificultando o movimento das
discordancias. Uma das razGes do aumento da microdureza € a solucdo sélida, que na liga
Ti30Nb8Zr,é mais elevada que o Ticp4 devido ao efeito do Zr, por se tratar de um
endurecedor em solucéo sélida (Zhu et al 2014).

Lee et al(2002)relataram valores de microdureza similares aos da liga TiNbZr com
composicdo quimica semelhante a estudadano presente trabalho. Kobayashi et al 1998
atribuiram o aumento da dureza das suas amostras de TiNbZr a presenca da mistura das fases
a+P, a qual endurece as ligas de Ti. Enquanto que as ligas que possuem matriz formada
somente pela fase p ha reducdo da dureza da liga. Isso estd de acordo com os resultados
obtidos entre as ligas de Nb43Ti, que reteve a fase B e que apresentou a menor microdureza
Vickers (127 HV), em comparacao a liga Ti30Nb8Zr com dureza 216 HV. O Zr ao ligar-se
com titdnio comporta-se como elemento substitucional, pois em alguns aspectos se assemelha
ao préprio titénio, sendo assim um endurecedor em solugéo sélida.

Uma das formas para aumentar a resisténcia mecanica dos materiais policristalinos,
éaumentar a densidade de contornos de grdo para dificultar o movimento das discordancias.
Uma das maneiras mais eficazes de se aumentar a densidade destes contornos é diminuir o
tamanho dos grdos, aumentando consequentemente a area de contornos de graos. Isto implica
em aumentar a area total de interface entre os gréos e, por conseqiiéncia, ha o aumentoda
resisténcia mecéanica.

A importancia das propriedades mecanicas, como dureza, tenacidade, ductilidade e
resisténcia a tracdo e a fadiga esta diretamente ligada a sua utilizacdo. Estas propriedades séo
importantes nas ligas usadas na fabricacdo de proteses ortopédicas (quadril e joelho) e
odontoldgicas. Esses biomateriais restauram a funcéo de estruturas comprometidas, e ficam
submetidos a tensdo e numero de ciclos (fadiga), que podem acarretar na falha do material.

Os valores da microdureza da liga Ti30Nb8Zr estdo proximos ao do Ti6Al4V. A liga Ti
G5 possui microdureza superior ao Ticp4, material utilizado como implantes dentéarios.

Outra raz&o é que a solubilidade da liga Ti30Nb8Zr é mais elevada do que a liga Nb43Ti.

O maior percentual em solugdo solida aumenta o endurecimento, por conseguinte, a
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microdureza superior é obtida. A microestrutura B lamelar transformada diminui

drasticamente, resultando em um declinio acentuado na microdureza.

4.4 DENSIDADE

Com a utilizagdo da equacdo para determinar a densidade das amostras das ligas de titanio, e a
equacdo para calculo da densidade tedrica, foram obtidos os seguintes resultados:
Determinacédo da densidade da amostra de Ticp4:

dTicp4 = 4,4746g/cm?

Determinacgéo da densidade da amostra de Ti30Nb8Zr:

dTi30Nb8Zr = 5,5132 g/cm?

Densidade tedrica da amostra de Ti30ONb8Zr:

(3

Com massa do disco de m=9,220g,

E as seguintes massas por elemento de:

a) Ti 62% = 5,716g,

b) Nb 30% = 2,766¢

c) Zr 8% =0,737¢g

O volume de cada elemento quimico na liga é o quociente da massa com a sua densidade;

Vol.Ti= (@j: 1,256 cm?®

2,766

Vol.Nb= ( 5 j: 0,322 cm’

Vol.Zr= (@j =0,113 cm®

Com a soma desses valores é obtido o volume total 1,691 cm’®. A densidade tedrica desta liga

€ 0 quociente da sua massa pelo volume total;

d TiNbzZr= 9,220 5,45 g/ cm’
1691

Determinacgéo da densidade da amostra de Ti43Nb:
mc Ti43Nb = 0,8585g
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d Ti43Nb = 4,8747 glcm?

Densidade tedrica da amostra de Ti43Nb:

Com massa do disco de m= 0,846,

E as seguintes massas por elemento de:

a) Nb 43% = 0,363g

b) Ti 57% = 0,483¢g

O volume de cada elemento quimico na liga é o quociente da massa com a sua densidade;

VoI.Ti:w: 0,106 cm?

Vol.Nb= 0363 _ 0,042 cm®
8,57

Com a soma desses valores obtém-se o volume total 0,148 cm’. A densidade tedrica desta liga
é 0 quociente da sua massa pelo volume total;
d TiNb:%: 5,716 g/ cm’

0,146

Apos obtencdo dos resultados, a densidade de cada amostra foi comparada com as
respectivas densidades tedricas (tabela 4.2). Os valores estdo semelhantes com excecdo da
amostra da liga Ti43Nb que apresentou valor de densidade menor que a densidade tedrica.

Analisando cada elemento quanto a sua massa, a liga Ti30Nb8Zr apresentou uma

estrutura mais densa, pois provavelmente, ao ligar-se com Nb, que possui massa atdmica de
92,9 g/mol e Zr com massa atbmica de 91,22 g/mol, ocorreu uma diminuicdo do teor de Ti,
gue possui massa atbmica inferior, 47,9 g/mol.
Uma liga metéalica ideal para implante, deve exibir algumas propriedades, tais
como:biocompatibilidade, densidademenor quea doosso humano (1,5 g/cm3),altaresisténcia
mecanica eresisténcia a fadiga,baixomddulo de elasticidadeeboa resisténcia ao desgaste(Nie et
al 2014).

Estudos sobre as caracteristicas estruturais das ligas de titanio demonstraram que a
microestrutura f tem boas propriedades especificas, por causa da sua baixa densidade,
excelente resisténcia a corroséo e baixo modulo de elasticidade em comparagdo com as ligas
de titanio o e a + PB. (Dalmau et al 2015), as ligas de Ti com estas fases apresentam
propriedades mecanicas que as diferem da fase §, como maior dureza, médulo de elasticidade,

menor resisténcia a corrosdo e maior densidade.
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Tabela 4.2: Valores de densidades das amostras

Ligas Densidade em Densidade
glem3 tedrica em g/cm3

Ticp4 4,474 4,551

Nb 43Ti 4,874 5,716

Ti30Nb8zr 5,513 5,452

4.5 MICROSCOPIA ELETONICA DE VARREDURA (MEV)
As amostras de Ticp4, Ti43Nb e Ti30Nb8Zr; foram tratadas com &acido (Porous) e

analisadas no microscépio eletronico de varredura - MEV (FEI QUANTA FEG 250).

Figura 4.9: (a)(b)(c) Morfologia da superficie dos discos de Ticp4

Pode-se observar na figura 4.9 que a amostra de Ticp4 apds tratamento com acido apresenta
morfologia caracterizada pela presenca de microcavidades. Com maior aumento (10.000x) é
possivel observar a presenca de estruturas nanométricas.
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Figura 4.11:(a)(b)(c)Morfologia da superficie do disco de Ti30Nb8Zr:

Analisando as superficies dos discos das ligas de Ti43Nb e Ti30Nb8Zrfiguras 4.10 e 4.11
respectivamente, observou-se que as amostras possuem microcavidades diferentes das Ticp4.
E possivel observar algumas regides mais planas, quando comparada com a amostra de Ticp4,
pois todas as amostras foram tratadas com &cido (Porous) e, superficies das ligas tém aspecto
de “superficie jateada”. Essa andlise sugere que as ligas de titdnio possuem maior resisténcia

a corrosdo em comparacao ao disco de titanio puro.

4.6 RUGOSIDADE

Com relagdo aos valores médios dos parametros da rugosidade mostrados na tabela 4.3, a

analise estatistica mostrou que houve diferenca significativa em relacdo a média de todos os

grupos.
Tabela 4.3: Parametros da rugosidade superficial das amostras tratadas
Amostra Ra (um) Rv (um) Rp (um) rms (um)
Média/DP | Média/DP | Média/DP |  Média/DP
Ticp4 0,93/0,27 4,26/1,22 3,38/0,87 1,2/0,3
Ti43Nb 0,4/0,03 2,02/0,5 1,68/0,67 0,52/0,05
Ti30Nb8Zr 0,28/0,05 1,4/0,46 1,8/0,82 0,4/0,03

O parametro de rugosidade que apresentou a maior diferenca entre as 3 (trés) amostras foi
o do perfil do vale(Rv). Este parametro quantifica a profundidade média dos vales. O valor
médio de Rvda amostra de Ticp4 foi2 (duas) vezes maior que o valor da amostra de Ti43Nb.
O valor médio de RV da amostra Ti30Nb8Zr foi 3 (trés) vezes menor que 0s da amostra de Ti

cp4.
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Ra
(Lm)

Quantoaos valores dos parametros de amplitude, os valores mantiveram praticamente a
mesma proporcdo. As amostras de Ticp4, foram 2 (vezes) maiores que o da amostra Ti43Nb
e 3 (trés) vezes maiores que 0 da amostra Ti30Nb8Zr. E importante ressaltar que todas as
amostras receberam o mesmo tipo tratamento superficial de ataque acido. Os valores dos
pardmetros Rp (altura méaxima do pico) e Rv (profundidade méxima do vale) a amostra
Ti30Nb8Zr apresentou as maiores discrepancias em relagéo as demais.

Para fins de comparacdo com resultados existentes na literatura, na figura 4.12séo

mostrados os valores de Ra obtidos no presente trabalho e os descritos por Bigi et al 2007.
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Ti13Nb13Zr Ti6AlI4V TiCP4 Ti43Nb  Ti30Nb8Zr

Figura 4.12: Valores médios de Ra das amostras analisadas no presente trabalho e os obtidos
por Bigi et al 2007 para as amostras das ligas Til3Nb13Zr e Ti6AI4V).

As amostras deTicp4 apresentaram Ra superior a todas as ligas de Ti (figura 4.13). As ligas
contendo Nb e Zr ndo apresentaram diferenca significativa no valor de Ra. Entre todas as

amostras, a liga de Ti6Al4V, foi a que apresentou menor Ra.

(a) (b) ()
Figura 4.13: Morfologias representativas das superficies das amostras obtidas no
rugosimetro Zygo: (a) Ticp4 (b) Ti43Nbe (c) Ti30ONb8Zr.
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A correlacdo entre os resultados de rugosidade da superficie e aadesdo celular mensurada no
ensaio de cultura de células foi demonstrada nesse estudo. Levando-se em conta a rugosidade,
pode existir um limite de aspereza (entre 0,28 e 1 um) sobre os quais a proliferacdo celular foi
mensurada atraves dos marcadores de expressdo. Apesar do elevado nimero de parametros
condicionados a adesdo e proliferacdocelular, a rugosidade pode alterar fortemente as relagdes
destas propriedades.

Em um estudo de Jiang et al 2013, foram avaliadas a adeséo e proliferacdo de células
MG63 para biocompatibilidade das superficies de Ti em escala nano-micro e somente
nanoestruturada. Nas nanoestruturadas, as células exibiram mais extensbes filopddicas, e
alargaram com uma forma poligonal firmemente ligada ao substrato, indicando uma aderéncia
muito melhor e espalhada, com aparéncia comparada a forma fusiforme e agregada de células
na superficie da amostra de Ti. A aderéncia celular a superficie do biomaterial é importante
para o subsequente crescimento, proliferacdo e diferenciacdo celular. A melhor aderéncia
aparente das células é benéfico para as suas atividades na superficie do biomaterial, o que leva

a melhor aptidéo e biocompatibilidade do titanio na area biomédica.

4.7 COMPOSICAO QUIMICA SEMI-QUANTITATIVA: EDS

As figuras 4.14, 4.15 e 4.16 mostram as morfologiasdas superficies das amostrase 0s
espectros obtidos nas analises com EDS. Os valores médios das composicdes das ligas sdo
mostrados na tabela 4.4.

cps/eV
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407
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Figura 4.14:espectro obtido na microanélise da amostra de Ticp4 e.Por se tratar de um

material comercialmente puro, observa-se somente o espectro do titanio.
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Figura 4.15:espectro do EDS da amostra deTi43Nb.

Os picos do Nb da liga Ti43Nbforam menores que os de Ti (figura 4.14). A composi¢éo

quimica desta liga foi confirmada pelos valores médiosde cada elemento quimico presente.
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Figura 4.16: espectro EDSda amostra de Ti30Nb8Zr.

Tabela 4.4: Composi¢do quimica (% peso) das ligas. Valores determinados com EDS.

Liga Ti Nb Zr

Ti43Nb 57,92% |37,13% -

Ti30NDb8Zr 46,07% |39,25% | 11,95%
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4.8 MOLHABILIDADE

Os valores médios dos angulos de contato sdo mostrados na tabela 4.5. Todas as amostras
tiveram angulos de contato inferior a90°. Este resultado indica que as superficies possuem
comportamento hidrofilico, o qual é favoravel para o espalhamento de liquidos na superficie.
Quanto mais hidrofilica for a superficie, maior a adsorcdo de proteinas e outras
macromoléculas que participam nos mecanismos envolvidos na osseointegracgéo.

O resultado do &ngulo de contato (figura 4.17) obtido na amostra de Ticp4 com superficie
tratada com &cido (Porous®) foi semelhante ao citado na literatura (Elias et al 2008).

(a) (b) (c)
Figura 4.17: Imagens representativas da gota de dgua sobre a superficie das amostras. (a)
Ticp4; (b) Ti43Nb e (c) Ti30Nb8Zr.

Tabela 4.5: Valores médios e desvios padrdes dos angulos de contato da agua com as

superficies das amostras.

Ticp4 | Ti43Nb | Ti30Nb8Zr

Média 80,98 | 51,9 56,28

Desvio Padrdo | 2,412 | 8,544 3,247

O resultado do angulo de contato da amostra de Ti43Nbfoi quase 40% menor que o da
amostra de Ticp4. Este resultado indica que possivelmente, a energia superficial desta liga
apos o tratamento com &cido é maior que a do Ticp4. O aumento nas interacfes entre a
superficie o liquido, dado pela tensdo das interfaces solido-liquido e liquido-ar, favorece a
biocompatibilidade. O angulo de contato da agua com a amostra de Ti30Nb8Zr foi
semelhantes ao da amostra de Ti43Nb.

A adesdo e o espalhamento celularem superficies de liga a base de titanio sdo parametros
importantes, quanto ao comportamento celular natecnologia de implantes. A hidrofobicidade
do substrato e a rugosidade sdo propriedades da superficie que determinam qual destes
parametros predominam no espalhamento de células 0sseas (Ponsonnet et al 2003).
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A relacdo entre 0 método paramedi¢do do angulo decontato, com verificagdo da sua
molhabilidade, e a aspereza da superficie, com mensuracdo da rugosidade, estdo intimamente
ligados. A rugosidade modifica fortemente a molhabilidade, e para caracterizar as superficies
quanto a essas propriedades superficiais, neste estudo, foram ensaiadas superficies lisas, pois
a SFE ndo é mensurada a partir da morfologia topogréafica da superficie, mas é uma indicacao
da tensdo superficial da superficie solida. Assim, os calculos da SFE ndo podem ser
executados a partir de medi¢bes usando superficies asperas. Neste estudo, quanto aos
resultados de rugosidade e molhabilidade da liga Ti30Nb8Zr obtidos, houve correlacao, pois
quando comparados as demais ligas, esta obteve menores valores.

A adsorcdo de proteinas pela superficie, no meio de cultura, é influenciada pelos
componentes de superficie de cada uma das superficies. O contato inicial das células com
estas proteinas € um parametro importante para a adesao e proliferacdo de células. Varios
estudos propdem que a adsorcdo de proteinas pelas superficies tratadas dos implantes de
titanio, alteram seu comportamento quanto a biocompatibilidade, transformando superficies
bioinertes em bioativas, assumindo um papel mediador na resposta das células pré-
osteoblasticas (Park et al 2006) (Wei et al 2009) (Roy et al 2011).

4.9 UV- RADIAQAO ULTRAVIOLETA

Na tabela 4.6 sdo mostrados os angulos de contato da agua com as superficies das amostras
apos a exposicdo a radicdo ultravioleta. Pode-se observar que a fotoativacdo por radiacédo
ultravioleta altera o &ngulo de contato das amostras.

Tabela 4.6:Angulo de contato (grau) da agua com a superficie das amostras apOs a

fotoativacdo com UV.

UV 24h | UV 48h | UV 72h | inicial

Ticp4 Média 75,29 73,14 69,79 | 80,98
Desvio padrédo | 2,618 2,836 1,017 | 241

Ti43Nb Média 49,21 48,89 46,96 | 51,90
Desvio padrédo | 4,589 1,34 1,92 |8,54

Ti30Nb8Zr | Média 38,87 33,93 27,08 | 56,28
Desvio padrédo | 3,39 4,83 4,75 |3,24
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Mostra-se na figura 4.18 a variacdo do angulo de contatocom o tempode exposicdo da
amostra a radiacdo UV. Pode-se observar que o angulo de contatoreduz com a fotoativagéo.
Este resultado pode ser associado ao aumentoda energia superficial da amostra.

Na amostra da liga Ti43Nb ficou caracterizado, assim como na amostra de Ticp4, que apés a
exposi¢do a radiacdo UV, a molhabilidade aumenta com o aumento do tempo de exposicao.
Entre as 3 (trés) ligas analisadas, a liga de Ti30ONb8Zr foi a que apresentou melhores
resultados da molhabilidade. Apds receber radiagdo UV as amostras apresentaram
comportamento hidrofilico. Segundo Yuan e Lee (2013), quando os angulos de contato
tendem a zero, ocorre favorecimento ao umedecimento de grande area da superficie.

Vaérios estudos in vivo demonstraram os efeitos hidrofilicos das superficies sobre células em
termos de proliferacdo, diferenciacdo e gen de expressao. Os resultados obtidos em ensaios in
Vivo sugerem uma maior cicatrizacdo 6ssea dos implantes comsuperficies hidrofilica (Jimbo
et al2011).

—n == Ticp4
e 10 < == Ti43Nb

30 4 Ti30Nb8zr

24 48 72

Tempo (horas)
Figura 4.18: Anélise comparativa da molhabilidade da amostra de Ticp4/Ti43Nb/Ti30Nb8Zr

Quanto ao comportamento biocompativel dos implantes de titanio, este é devidoa formacéo
deuma pelicula de dioxido de titanio(TiO,) sobre sua superficie. Com a caracterizacao
através da difracdo de raio-x da formacdo da camada deOxido na superficie da liga
Ti30Nb8Zr, o TiO, na presenca de luz ultravioleta atua como catalisador de rea¢fes quimicas.
Este fenbmeno pode ser utilizado para quebrar ligacbes de moléculas de agua e
hidrocarbonetos formando dioxido de carbono e agua. A quebra de molécula de agua
possibilita a formacdo de uma camada de grupos hidroxila (OH-) adsorvida capaz de

aumentar a energia livre da superficie, tornando-a hidrofilica. Confirmando os resultados apos
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ensaio de radiacdo U.V. dessas amostras com diminuicdo dos angulos de contato,
caracterizando comportamento hidrofilico dessa liga.

4.10 ESTUDO PILOTO DE CULTURA DE CELULAS

Os resultados dos ensaios da cultura com células osteobléasticas MC3T3 de camundongos
mostraram que em todas as amostras ocorreu adesdo, proliferagdo, diferenciacdo e
espalhamento celular.Com base nestes resultados podemos supor que as superficies ensaiadas
apresentam comportamento biocompativel.Mostra-se na figura 4.19 as imagens das amostras
de Ticp4. Pode-se observar o espalhamento e os prolongamentos osteoblésticos pelos vales
criados com o tratamento &cido Porous®. Em algumas regides a interagdo e o nimero de
células dsseas unidas ocuparam uma grande area. Em algumas regibes ndo foi possivel

visualizar a superficie da amostra.
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Figura 4.19: (a) Morfologia da superficie da amostra de Ticp4 tratada com Porous®. (b)
Visualizacdo de alguns osteoblastos (imagens claras) na superficie tratada de Ticp4 (c)
Maior quantidade de células Osseas, com formacdo de coldnias de osteoblastos (d)

Observa-se maior quantidade de osteoblasto. (e) Osteoblasto.

Nas amostras de Ti43Nb (figura 4.20) foi possivel observar unidade de células
Osseas, com corpo e seus prolongamentos. Nesta amostra houve a identificacdo de
espalhamento celular, mas em alguns casos, foi verificado que o0s osteoblastos

apresentavam-se de forma imatura, com corpo celular mais arredondado.
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Figura 4.20: (a) Fotomicrografia de 2 (dois) osteoblastos unidos por seus
prolongamentos (b)(c)(d) osteoblastos com corpo deaspecto mais achatado e
prolongamentos amplos e estendidos (e) Unidade osteoblastica com corpo mais

arredondado, caracterizando menor maturidade celular.

A cultura celular realizada nas amostras da liga Ti30Nb8Zr (figura 4.21)mostrou
que o tratamento de superficie com Porous®, induziu caracteristicas miméticas. Houve
grande difusdo e espalhamento celular.Em algumas amostras ocorreu dificuldade na
andlise superficial, pois, a textura caracterizada pela superficie do material era
semelhante a superficie da coldnia de osteoblastos.
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(e)

Figura 4.21: (a)(b) Nestas imagens os osteoblastos apds processo de maturidade celular

by

assumem caracteristicas semelhantes a superficie do material. (c)(d) Na analise
superficial o que diferencia material da célula dssea é que esta esta em posicao diferente

as estrias superficiais do material. (e) Osteoblasto.

Os resultados dos marcadores de expressdo foram realizados através de teste de
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anticorpos (Elisa). Um dos marcadores pesquisados foi a osteopontina(OPN), que é
uma proteina glicosilada altamente fosforilada e encontrada em todos os liquidos
corporeos e na matriz extracelular dos tecidos mineralizados. Os resultados das
contagens de osteopontina nas amostras de titanio e das ligas de titanio sdo mostrados
na figura 4.22. A principal funcdo da OPN ¢ facilitar a recuperacdo do organismo apos a
lesdo ou infecgdo, o que geralmente provoca um aumento da sua expressao. E também
essencial para algumas formas de remodelacdo Ossea. A OPN estimula vias de
sinalizacdo celular através de varios receptores encontrados na maioria dos tipos de

células e pode incentivar a migracdo celular.(Denhardt e Noda 1998).
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Figura 4.22: Concentragdo de osteopontina apos (a)24(b)48(c)96 horas de cultura celular
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Na primeira mensuracdo de osteopontina realizada com 24(vinte e quatro) horas, foi
observado que houve maior producdo na superficie dos discos da liga Ti30ONb8Zr, com
quantidade média de 1151,38 pg/ml.

Excetuando uma unica amostra de Ticp4, todas as amostras deste material em 48 (quarenta e
oito) horas, mostraram menor quantidade de osteopontina em relacdo as amostras das ligas.
Em compensacéo, foi observado um aumento significativos nos resultados das ligas de titanio,
que foram semelhantes neste periodo, proximos a 1.500pg/mL, com quantidade média para a
liga de Ti43Nb de 1523,22 pg/ml e 1506,16 pg/ml para Ti30Nb8Zr.

No periodo de 96 (noventa e seis) horas, houve pouca alteragdo na quantidade de
osteopontina produzida pelos osteoblastos na superficie das amostras. Realizando uma anéalise
comparativa entre a producdo de osteopontina em cada amostra, ndo houve diferenca
significativa entre as ligas de titanio pesquisadas neste estudo. As ligas mostraram resultados
superiores em relacdo as amostras de Ticp4.

Outro marcador de celulas oOsseas, expressado neste estudo, foi o Colageno tipol (figura
4.23).Diferentes tipos celulares podem sintetizar colageno, dependendo de cada tecido. O
colageno tipo | é o principal produto de secre¢do do osteoblasto, célula responsavel pela
sintese da matriz Gssea organica. Cerca de 90% da matriz extracelular dssea € constituida por
coldgeno tipo I, e os 10% restantes por proteinas ndo colagenas, como a osteocalcina,

osteonectina e outras como alguns fatores de crescimento.
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Figura 4.23: Concentracdo de Coléageno tipo 1 (a)24(b)48(c)96 horas de cultura celular.

Apdbs 24 (vinte e quatro) horas de cultura foi observado que a quantidade de colageno tipo |
na amostra de Ticp4 foi menor em relacdo as ligas de titdnio com aproximadamente 97 pg/ml.
Entre as ligas de Ti43Nb e Ti30Nb8Zr ndo houve diferenca significativa, com média de
117,27 pg/mL para a liga de Nb43Ti e 117,55 para Ti30Nb8Zr. No periodo de 48 (quarenta e
oito) horas observou-se uma diferenca maior entre as ligas de titanio. A liga de Nb43Ti teve
maior quantidade de colageno sobre a superficie (620 pg/mL). Em relacdo a quantidade inicial
houve crescimento de mais de 5 (cinco) vezes em relagdo a quantidade inicial. Apds 96
(noventa e seis) horas, a quantidade de coldgeno nas amostras de Ti43Nb continuou
crescendo, com média de 918 pg/mL, ou seja, aproximadamente 50% de crescimento,
comparado a mensurac¢do anterior. Houve também um crescimento na amostra de Ti30Nb8Zr
ao compararmos o periodo de 48 a 96 horas, de 464 pg/mL a 658 pg/mL. Em todos 0s
periodos, na amostra de Ticp4, houve uma menor producao de colageno tipo I. Com melhores
resultados das ligas de Ti quanto a rugosidade e molhabilidade, quando comparados com o
Ticp4, Observou-se que no ensaio de cultura de célulascom linhagem de células
osteoblasticas (MC3T3-E1) de camundongo, com quantificacdo de gens de expressao para
osteopontina e colageno tipo 1, estas ligas apresentaram valoras superiores de producdo destas
proteinas pelos osteoblstos cultivados nas superficies. Em um estudo sobre a
adesdoinicialdecélulas osteoblasticas (Wei et al 2009), esta aumentou, com oaumento
damolhabilidade da superficie, em particular, numasuperficie hidrofilica, que se
correlacionoubem com aadsorcdo de proteinas (fibronectina).Estes resultadossugerem que
aadsorcdo de proteinaspode serresponsavel pelo aumento daadesdo celularem

superficieshidrofilicasnum fluido corporaloumeio de culturasobcondicdesfisiologicas.

72



4.11 ANALISE QUIMICA (FLUORESCENCIA)

Os resultados das anélises quimicas das amostras por fluorescéncia de raios-X, sdo mostrados

na tabela 4.7. Pode-se observar que as composi¢fes quimicas sao proximas as planejadas.

Tabela 4.7: ComposicGes quimicas (% peso) das amostras. Andalises por fluorescéncia de

raios-X
Concentracdo (%) | Erro absoluto (%)
Ti 30Nb 8zr Ti 63,4 0,4
Nb 30,3 0,2
Zr 6,35 0,07
Ti43Nb Ti 50,2 0,4
Nb 49,8 0,2
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5. CONCLUSAO

O desenvolvimento de novas ligas de Ti para utilizacio como biomateriais mostraram
resultados iniciais promissores quanto a resisténcia mecénica e biocompatibilidade.
Analisando o comportamentodessas ligas, pode-se concluir que:

a) A microestrutura da liga Ti30ONb8Zr, apresentou menor tamanho de grdos e retencdo de
fase B.O teor de 30% de Nb,pode ser responsavel pelo resultado de microdureza Vickers
elevado desta liga, caracterizando maior resisténcia mecanica deste material, quando
comparado com o Ticp4.

b) A adicdo de 8% deZr na liga Ti30Nb aumentou a dureza e emconsequéncia, a resisténcia
mecanica, por endurecimento por solucéo sélida.

c) Quanto a superficie das amostras, as ligas de Ti apresentaram comportamentos que
favorecem a biocompatibilidade dos materiais, como:

1) Rugosidade das amostras com RA entre 0,28 a 0,40 um, caracterizando uma superficie
micro-nanoestruturada, otimizando a aderéncia, proliferacdo e diferenciacdo celular, o que
leva a umfavorecimento no comportamento bioativo do material.

2) As superficies das as amostras em contato com liquido, apresentaram baixo angulo de
contato (< 90°) e foram caracterizadas como superficies hidrofilicas.Apo6s radiacdo U.V.,
ocorreu aumento na energia superficial, com diminuicdo dos angulos de contato, aumentando
a hidrofilicidade destas ligas.

d) Quanto aos resultados da cultura de células Gsseas e quantificacdo dos marcadores de
expressao, as ligas de Ti apresentaram resultados superiores ao Ticp4, que € um material que

possui como uma das suas principais caracteristicas a alta biocompatibilidade.
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6. SUGESTOES

E necessario que haja continuidade nos estudos e pesquisas destes materiais, como ensaios
mecanicos de tracdo para quantificacdo do médulo de elasticidade e comportamento ductil-
fragil e teste de ciclagem para avaliacdo de fratura por fadiga, e ensaios in vivo com animais.
Os resultados iniciais dos ensaios para o desenvolvimento de novas ligas de Ti, mostraram-se

promissores quanto a algumas propriedades mecénicas e biocompatibilidade in vitro.
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