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RESUMO

O titanio ¢ comumente utilizado como material para producdo de implantes dentarios.
Diversos estudos na area buscam através de tratamentos de superficie, otimizar a ralagao
do biomaterial com o organismo. Porém a literatura carece de dados no que tange a
utilizacdo dos parametros utilizados na afericdo de rugosidade e molhabilidade. Este
trabalho realizou a andlise dos parametros Ra, Rz, R3z, Rms, Pv Pico, Vale e Srmax que
quantificam a rugosidade da superficie, afericdo da molhabilidade por meio de energia
superficial e angulo de contato em amostras de duas ligas de Titdnio submetidas a
diferentes tratamentos de superficie com acidos. Para andlise dos dados foi utilizado um
modelo de inferéncia LASSO e double selection devido a grande quantidade de
observagoes e aplicacao de teste T. Os dados obtidos no presente trabalho mostram que os
parametros relacionado ao tempo e a temperatura de tratamento de superficie que tem
maior impacto nos efeitos sobre a rugosidade. Todos os parametros que caracterizam a
rugosidade estdo intimamente relacionados; as varidveis Ra, R3z, Rms e Vale sdo
fundamentais para prever o angulo de contato e, devido a proporcionalidade das
propriedades, a tensdo superficial. Com base nos resultados obtidos com o emprego do
algoritmo para analise de dados concluiu-se que o tipo de liga utilizada nao influencia na
molhabilidade das amostras.

Palavras-chave: Titanio, Tensdo superficial, rugosidade, molhabilidade
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ABSTRACT

Titanium is commonly used as a material for the production of dental implants. Several
studies in the area seek through surface treatments to optimize the grafting of the biomaterial
with the organism. However, the literature lacks data on the use of the parameters used in the
measurement of roughness and wettability. This work carried out the analysis of the
parameters Ra, Rz, R3z, Rms, Pv, Pico, Vale and Srmax that quantify surface roughness,
wettability measurement by superfial energy and contact angle in samples of two titanium
alloys subjected to different surface treatments with acids. For data analysis we used a
LASSO inference model and double selection due to large amount of observations and T test
application. The data obtained in the present work show that the parameters related to the time
and temperature of surface treatment that has greater impact effects on roughness. All the
parameters that characterize the roughness are closely related; the variables Ra, R3z, Rms and
Valley are fundamental to predict the contact angle and, due to the proportionality of the
properties, the surface tension. Based on the results obtained using the algorithm for data
analysis, it was concluded that the type of alloy used does not influence the wettability of the
samples.

Keywords: Titanium, Surface tension, Roughness, Wettability
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1.INTRODUCAO

O Titanio comercialmente puro (Ti CP) e a liga Ti-6A1-4V ELI sdo amplamente utilizados
na fabricacdo de implantes dentdrios devido a biocompatibilidade e capacidade de
osseointegracao destes materiais.

Desde o primeiro relato da osseointegracdo do Ti CP, inimeros estudos foram conduzidos
para caracterizar suas propriedades e melhorar sua resposta na interacdo com o organismo.
Para que haja sucesso nos procedimentos cirturgicos de instalagdo dos implantes € necessario
entender a influéncia de algumas caracteristicas do material, tais como a biocompatibilidade,
rugosidade e a energia superficial (ALBREKTSSON &WENNERBERG, 2004).

A adsorcao de moléculas sobre a superficie do implante, quando inserido no organismo e
em contato com fluidos corporais, € um processo dindmico. Por conseguinte, o biomaterial
deve possuir uma energia superficial que favorega a adsor¢do de proteinas e células, bem
como ter grande numero de sitios favoraveis para ocorrer a ligacdo de células dsseas para
formar as camadas favoraveis para a osseointegragdo (BAIER & MEYER, 1988).

Muito estudos aprimoraram os tratamentos da superficie dos implantes dentarios
osseointegraveis, com objetivo de obter uma resposta favoravel do organismo e acelerar o
processo de osseointegragdo. A utilizagdo de superficies tratadas dos implantes dentarios €
uma forma de agilizar o tratamento odontologico. Por meio do tratamento das superficies com
processos fisico-quimicos € possivel obter boa interacdo do biomaterial com o leito receptor.
Dentre as propriedades que podem ser controladas com os tratamentos de superficie podemos
citar a rugosidade e a molhabilidade. Esta ultima se refere capacidade do liquido molhar o
solido, a qual ¢ medida através do angulo de contato do liquido com a superficie do material
(BAIER & MEYER, 1988).

Estudos analisaram a influéncia de diversos parametros da rugosidade e verificaram
que ela pode alterar as caracteristicas da superficie, como a molhabilidade e a energia
superficial. Estas alteragdes modificam a adsorcdo de proteinas no biomaterial, e em
consequéncia, a osseointegragdo (ALBREKTSSON & WENNERBERG, 2004).

A rugosidade superficial pode ser quantificada por diversos parametros, como a média da

rugosidade superficial (Ra), média 3D da rugosidade superficial (S.), valores das areas dos
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picos (Ap) e dos vales (Av), dentre muitos outros fornecidos pelos equipamentos disponiveis
para este tipo de andlise. A maioria dos estudos de rugosidade utiliza convencionalmente o
valor de Ra. para fazer uma correlagdo com outras caracteristicas € comparar com outros
resultados, como molhabilidade, culturas de células in-vitro e adsor¢do de proteinas (ELIAS
et al.,2008).

Entretanto, ainda permanece pouco esclarecida a forma com que a rugosidade superficial
pode influenciar no sucesso e no tempo da osseointegracao. A avaliacdo isolada da rugosidade
de um implante ndo é o parametro ideal para sua caracterizacdo, pois superficies com valores
semelhantes de Ra podem apresentar morfologias diferenciadas (ELIAS & COUTINHO,
2009). Portanto, ha necessidade de correlacionar a rugosidade com outras propriedades da
superficie.

Apesar de existirem diversos trabalhos disponiveis na literatura que analisam a
influéncia da rugosidade dos implantes dentarios, poucos analisam a relagdo entre esta
propriedade e as outras caracteristicas da superficie. Ademais, apesar da grande maioria dos
trabalhos utilizar o parametro de rugosidade Ra, ndo sdo apresentadas justificativas da escolha
deste parametro

Pelo exposto, a proposta deste trabalho ¢ realizar a analise dos diversos parametros
que quantificam a rugosidade da superficie de pecas de titdnio submetidas a tratamentos com
acidos, desenvolver um algoritmo para correlacionar os parametros da rugosidade e identificar
os valores dos parametros da rugosidade que apresentam maior influéncia na molhabilidade.
Tendo isso como base, sugerir quais fatores do tratamento de superficie, tempo ou
temperatura em que ¢ realizado o ataque acido, poderiam ter maior interferéncia na

rugosidade e molhabilidade.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Identificar a correlagdo entre os parametros de rugosidade da superficie de amostras de
titAnio comercialmente puro e determinar os que apresentam maior influéncia na

molhabilidade.

2.2 OBIJETIVOS ESPECIFICOS

a. Quantificar os parametros de rugosidade por interferometria Ra, Rz, R3z, Rus, Py Pico,
Vale e Srmax de amostras de titdnio comercialmente puro recozido e titdnio submetido

a alta taxa de deformacao a frio, com diferentes tratamentos de superficie.
b. Medir o angulo de contato e a energia de superficie para caracterizar a molhabilidade;

c. Aplicar técnicas de Machine Learning e algoritmo especifico para identificar a relagao

entre a molhabilidade e a rugosidade;

d. Identificar os pardmetros da rugosidade que apresentam maior influéncia na

molhabilidade.

e. Identificar as relacdes entre as variagdes de tempo e de temperatura em que o

tratamento ¢ realizado com parametros de rugosidade e molhabilidade.
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 APLICACAO DO TITANIO COMO BIOMATERIAL

As ligas de titanio tém sido utilizadas como material de escolha para implantes
dentarios, pois se aproximam das qualidades ideais de uma material indicado para este uso.
Estas qualidades sdo biocompatibilidade, densidade menor que a do osso, alta resisténcia
mecanica e resisténcia a fadiga, menor modulo de elasticidade em relacdo a outras ligas

metalicas e boa resisténcia ao desgaste (NIE et al 2014).

A Dbiocompatibilidade das ligas de titanio, associada a resisténcia mecanica e
resisténcia a corrosdo sao propriedades que levam este material a ser usado na fabricacdo dos
implantes dentarios e ortopédicos (TENGVALL & LUNDSTROM, 1992). Uma das
caracteristicas desse material que justifica sua biocompatibilidade é a formagdo de uma
camada de 6xidos de Titanio em sua superficie quando exposto a atmosfera oxidante. O 6xido
de titanio formado na superficie ¢ importante para garantir que o material nao sofra corrosao e

permita a interagdo adequada com o organismo. (TEXTOR, 2001; OSHIDA; 2012).

O titanio comercialmente puro Grau 4 (Ti CP4) é uma das ligas mais utilizadas na
fabricagdo dos implantes dentdrios, pois apresenta as exigéncias de biocompatibilidade,
resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas adequadas. Apesar de diversas ligas de
titdnio terem sido desenvolvidas para aprimorar a resisténcia mecanica dos implantes
dentarios e a biocompatibilidade, elas ainda ndo sdo comerciamente empregadas Dentre
alguns exemplos temos as ligas de Ti6Al4V, Nb43Ti, Ti30Nb8 Zr, Ti13Nb13Zr (OZAN et al.
2015, SANTOS, 2015). A desvantagem do Ti CP ¢ o alto modulo de elasticidade em relagdo
ao 0sso €, no caso das ligas de Ti, além do alto mddulo de elasticidade, ha liberagao de ions

tOXicos no organismo.

Para aumentar a resisténcia mecanica sem a adicdo de elementos de liga foi
desenvolvido o processo de deformagado plastica severa para se obter o titdnio com tamanho
de grao ultrafino (Ti Hard). Neste método, uma barra de titdnio sofre uma deformagao

expressiva em um curto periodo de tempo. Esta deformagdo rapida leva a uma modificacdo da

16



microestrutura do material que lhe confere melhores propriedades mecanicas associadas a

redu¢do do tamanho de grao na escala nanométricas (ELIAS et al. 2013).

3.2 RUGOSIDADE

A rugosidade pode ser definida como o conjunto de irregularidade que caracterizam
uma superficie. Os erros microgeométricos podem ser pequenas saliéncias denominadas picos
ou reentrancias (vales). Essas irregularidades sao quantificadas com rugosimetros, através de

microscopia de forga atdmica ou interferometria com laser (ELIAS & MATTOS,2009).

Com o rugosimetro de contato (perfilometro) diversos parametros de rugosidade sdo
medidos ao longo de uma linha imaginaria e a partir desta sdo medidos os picos e vales. Os

parametros da rugosidade mais comumente utilizados sdo:

a. Ra, representado pelo média aritmética das areas acima e abaixo da linha média do perfil

dentro do percurso de medigao;

b. R, obtido a partir da diferenca entre a altura da média dos cinco pontos mais altos e dos

cinco pontos mais baixos no intervalo de medi¢ao;
c. R3z, obtido a partir da média aritmética de 5 medidas do terceiro ponto medido;

d. Rmsou Rq, representa o desvio padrdo da distribuicao das alturas dos picos;
e. Py, valor absoluto entre o pico mais alto e o vale mais profundo;

f. Pico, medida do pico mais alto;

g. Vale, medida do vale mais profundo; e

h. Srmax, maior distancia pico-vale ao longo do percurso de medigao.

O estudo da rugosidade da superficie dos implantes dentarios ¢ importante, pois esta

propriedade estd ligada a forma como o meio celular se relaciona com o material
(JAYARAMAN et al., 2004; ELIAS & MATTOS, 2009.). A rugosidade pode ser quantificada

por diversos parametros, porém nao foi encontrado trabalho que determine a correlacdo da
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rugosidade com as caracteristicas da superficie, como a molhabilidade e a energia de

superficie.

A rugosidade influencia diretamente na adsor¢do de proteinas no biomaterial, e
portanto, na osseintegragdo (ELIAS et al.,2008; ELIAS & MATTOS,2009; ALBREKTSSON
& WENNERBERG, 2004).

Ogawa e Nishimura (2003) demonstraram em um estudo in vitro que uma rugosidade
em torno de 1,0um permite a adesdo de células Osseas. Esta propriedade também determina a
relacdo com o tecido 6sseo na osseointegracdo. Estes mesmos autores sugeriram que a
rugosidade de um material pode regular a expressdo de genes e influenciar nas proteinas

secretadas pelas células durante a fase de cicatrizagdo (OGAWA & NISHIMURA, 2003.)

Deligiani et al. em 2001 observaram que as superficies rugosas promovem maior
adesdo celular. Os autores explicam que esta maior adesdo pode estar relacionada ao fato de
que em superficies rugosas hd maior adesdo de fibronectina, que tem uma adsorsdo

preferencial em substrato rugoso, quando comparado a substrato liso.

Em um estudo conduzido por Ponsonnet et al. (2003), o autor concluiu que existe um
limiar de rugosidade para a proliferacdo celular. Isto €, superficies que possuam uma
rugosidade acima desse limiar, apresentam menor proliferacdo celular. Os mesmo autores
concluem também que a adesdo e proliferacao celular ¢ determinada em grande parte pela

energia de superficie, e que esta pode ser afetada pela rugosidade.

A rugosidade também estd relacionada com a estabilidade mecanica do implante no
osso. Trabalhos disponiveis na literatura citam que ha uma relacdo entre a rugosidade do
implante e o torque necessario para remové-lo do osso em um modelo animal. Hansson e
Norton em 1999 descreveram um modelo matematico que relaciona a rugosidade superficial

de implantes dentarios e o torque de remocao.(HANSSON & NORTON,1999).
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3.3 MOLHABILIDADE

A molhabilidade ¢ a propriedade que quantifica a capacidade de um liquido molhar
um so6lido. Esta pode ser medida através do angulo de contato do liquido com a superficie do
material solido (BAIER & MEYER, 1988). O gonidometro ¢ utilizado para medir o angulo de

contato que uma gota de liquido forma com a superficie do material (Figura 3.3.1).

Ty
0

sv YL

Figura 3.3.1: Angulo formado entre a gota e a superficie do material.

Matematicamente, podemos relacionar a molhabilidade com a energia de superficie do
material através da relagdo entre as energias das interfaces mostradas na Figura 3.3.1. Nesta
figura, o termo ysL € a energia da interface solido-liquido; ysv representa a energia entre
solido e o vapor; e yLv representa a energia da interface liquido-vapor (HIEMENZ, 1997). A

relacdo entre as energias € representada pela equacao:

Com a quantificacao das relagdes entre as energias das interfaces podemos determinar
ySL =ySV - yLV cosb

se um material ¢ hidrofilico ou hidrofébico. Um material que possui angulo de contato com
agua destilada superior a 90 graus ¢ considerado hidrofébico, ao passo que ao apresentar

angulo menor que 90 graus ¢ classificado como hidrofilico(SARTORETTO 2015).

ANIL et al.(2011) definiram que uma diminui¢do do angulo de contato aumenta a
energia de superficie. Isto pode representar uma melhor interagdo do material com o leito

receptor no organismo.

A molhabilidade tem sido alvo de estudos no campo da implantodontia. Sabe-se que
uma superficie hidrofilica favorece o estdgio inicial da osseointegragdo (BUSER ET AL,

2004). Isto ¢ observado num estudo realizado por Tengvall et al. em 1992, os quais sugeriram
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que uma cultura de osteoblastos em superficies hidrofilicas expressam maiores quantidade de

marcadores de diferenciagao celular.

Lang et al. em 2011 analisaram a influencia da instalagdo em seres humanos de dois
tipos de implantes, sendo um com superficie hidrofilica e outro hidrofobica. Os autores
observaram maior contato na interface osso-implante no grupo com superficie hidrofilica nos

estagios iniciais de cicatrizagao.

Sartoretto et al. em 2015 em um estudo com modelo animal compararam a
osseointegracao de implantes com a mesma topografia, oriundas de um mesmo tratamento de
superficie, porém com molhabilidades diferentes. A conclusdo foi que uma superficie mais

hidrofilica apresenta osteogenese mais intensa e rapida.

3.4 INFLUENCIA DA SUPERFICIE NO MEIO CELULAR

No momento que o implante ¢ inserido no organismo, uma série de reagdes ocorrem
em sua superficie. Estas reacdes conduzirdo a formacgado de tecido 6sseo diretamente sobre sua
superficie. A micro e nanotopografia da superficie do implante podem alterar o formato e

atividade de células tronco mesenquimais. (PELEGRINI et al. 2018).

As células se comunicam com o meio ambiente através de moléculas ancoradas ou
inseridas na membrana celular, que atuam como receptores. Estes tem papel fundamental em
inimeras condigdes fisiologicas como formagado de tecidos, adesdo de leucodcitos e reagdes
imunes. Os receptores da superficie celular podem mediar a transdugo de sinal para o interior
da célula e regular fenomenos como rearranjos do citoesqueleto ou expressao de genes, como

mudar de formato ou produzir determinada proteina (SAITAKIS & GIZELI, 2012).

A capacidade da superficie modular a resposta imune do organismo pode previnir o
desenvolvimento de uma resposta deletéria, quando as células entrem em contato com a
superficie do material. Isto pode auxiliar no processo de cicatrizagdao e promover a
osseointegracao. Um aumento da produgdo de citocinas anti-inflamatdrias e a diminuicao de
citocinas pro-inflamatorias por macrofagos ¢ observada em superficies superhidrofilicas

(HOTCHKISS et al. em 2017). Neste estudo, o autor sugere que o processo acelerado de
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osseointegracdo observado em implantes com superficies superhidrofilicas pode estar

relacionado a regulacdo da resposta inflamatoria possibilitada pela alta energia de superficie.

Lotz et al. em 2018 observaram que as propriedades da superficie do implante sdo
capazes de regular a comunicacdo entre as células envolvidas no processo de remodelacao
ossea durante a osseointegragdo. Neste estudo, realizado com culturas de células tronco
mesenquimais ¢ de osteoblastos em superficies hidrofilicas, os autores verificaram que

ocorreu a reducao da atividade de lise osteoclastica e a formagao de novos osteoclastos.

4.MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

Neste estudo foram utilizado discos de TiCP4 recozido e TiCP4 submetido a
deformacao plastica severa (Hard). Os discos foram obtidos a partir de barras de 4,0 mm de
diametro e submetidos a tratamentos de superficie com duplo ataque 4cido com mistura de
HNO3 e H2SO4. Os tratamentos por imersdo das amostras foram realizados a temperatura (T)
de 40°C, 50°C e 60°C, doravante designadas temperaturas T1, T2 e T3, respectivamente. Nas
trés temperaturas, as amostras ficaram submersas por 50, 60 ¢ 70 minutos, designados no
presente trabalho como tempos tempos tl, t2 e t3, respectivamente. As amostras foram

dividas em 18 grupos (duas ligas, trés temperaturas e trés tempos de tratamento).

4.2 METODOLOGIA
4.2.1 RUGOSIDADE

A rugosidade foi determinada com o rugosimetro 3D modelo NEW VIEW 7100 da
empresa Zygo. Foram analisados trés regides em cada amostra e quantificados os valores dos
parametros de rugosidade: Ra, Rz, R3z, Rms, Py Pico, Vale e Srmax. Os valores obtidos foram

inseridos em planilhas e calculado o valor médio de cada um destes parametros e em cada

grupo.

4.2.2 MOLHABILIDADE
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A molhabilidade foi mensurada com o Gonidmetro FTA 100, da empresa FIRST TEN
ANGSTRONS. Os valores do angulo de contato e tensio superficial foram determinados pela

metodologia da gota de 4gua deionizada em cada amostra.

4.2.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
As morfologias das amostras dos grupos foram analisadas no microscopio eletronico
de varredura FEI QUANTA FEG 250 do IME, para determinar possiveis diferengas na

morfologia da superficie.

4.2.4 ANALISE DOS DADOS
4.2.4.1 MODELAGEM DOS DADOS

A analise de dados teve como objetivo determinar a relagdo entre os parametros da
rugosidade da superficie e a molhabilidade observada nas amostras de TiCP4 e titdnio Hard.
Ao todo, oito parametros da rugosidade de superficie e duas medidas de molhabilidade foram
quantificadas. Os parametros medidos estao listados na se¢ao 4.2.1. O conjunto total de

observagoes sao 27 medidas de superficie tanto para as amostras de TiCP4 de titanio Hard.
4.2.42 FORMULACAO

Buscou-se um modelo matematico que correlacione as medidas de superficie de uma
amostra e possivelmente seu tipo (titanio Hard ou TiCP4) com a molhabilidade e energia de
superficie do material, medidos pelo angulo de contato. Mais formalmente, o objetivo foi
determinar a funcdo f : Rdx [0, 1] — R, onde d ¢ o nimero de variaveis explicativas do

modelo. Além disso, fez-se a hipdtese que existe relacdo linear entre as variaveis. Portanto:

y; = 0; 4 w'z; + e, (1)

onde y; ¢ o angulo de contato da amostra 1, x € Rd sdo as observacgdes das caracteristicas de
superficie, z; ¢ uma variavel dummy que indica se a amostra ¢ titinio Hard ou convencional.
Esta variavel esta contida em xi. w € o vetor de coeficientes dos pardmetros de superficie e 6
¢ o possivel efeito da molhabilidade do fato da amostra ser de titdnio comercialmente puro ou

titdnio hard. Utilizou-se a expressao e; como forma de minimizar o erro das variaveis.
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Uma grande dificuldade para a formulacdo apresentada, ¢ que técnicas convencionais
como regressdo linear ou outros tipos de estimag¢do convencional sdo imprecisas para a
formulagdo acima, uma vez que o nimero de observagdes € relativamente pequeno perto do

numero de variaveis e alguns elementos de w sdo potencialmente iguais a zero.
4.2.4.3 METODO DE ANALISE

Considerando o grande numero de varidveis explicativas em relagdo ao tamanho da
amostra, € como os parametros de superficie sdo todos correlacionados, foi necessario

proceder com o uso de uma técnica estatistica para selecao de variaveis.

A técnica escolhida para solugdo do problema ¢ denominada LASSO (Least Absolute
Shrinkage and Selection Operator) (TIBSHIRANI, 1996), e ¢ comumente empregada para
selecdo de varidveis explicativas em modelos lineares (FRIEDMAN et al. 2001). A aplicacdo

da técnica do LASSO pode ser formulada através do seguinte problema de otimizagao:

N
* st RN [ 2
w arg min N Z(,{/, —w ' ;)" + NMw|y, ()

1=1

onde |w|1 € a norma x; calculada somando os valores absolutos dos elementos do vetor w e A >
0 ¢ denominada constante de penalizagdo do modelo, normalmente escolhida através de
algum critério de informag¢do como o BIC (Baysenian Information Criteria ou critério de
informagdo bayseniano) ou AIC (Akaike Information Criteria ou critério de informagdo de
Akaike).

Vale ressaltar que a formulagdo da equagdo (2) se assemelha muito a formulacdo dos
Minimos Quadrados Ordinéarios (MQO), mas com a adi¢do do termo A [w|i. Como A > 0 e |[w|
também sempre ¢ maior do que zero (pois ¢ a soma de valores absolutos), em um dado
momento, adicionar mais variaveis explicativas na regressdo para diminuir o erro de previsao
(termo do somatdrio) ndo compensa devido ao aumento do numero |w|i. Dessa forma,
utilizando a técnica acima, o algoritmo de LASSO sera capaz de identificar de fato os
parametros de superficie que sdo necessarios para estimar a molhabilidade, afinal as varidveis

menos relevantes serdo for¢adas serem iguais a zero para evitar o aumento do termo A [w]i.

No entanto, sabe-se que quando aplicada qualquer técnica de selecdo de modelos, seja
elastepwise regression, LASSO ou qualquer outra metodologia, pode-se chegar a resultados

erroneos pelo chamado viés de selecdo de modelo como citado por Leeb & Potscher (2008),
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Potscher (2009). Portanto, para realizar inferéncia estatistica sobre os coeficientes do modelo

(1), foi utilizada a técnica de Double Selection apresentada por Belloni et al. (2014).

O método Double Selection ¢ aplicado da seguinte forma:

Escolha da variavel que se deseja realizar a inferéncia (Ra por exemplo);

* Resolver a equagdo (2) utilizando a molhabilidade como variavel y e as demais

variaveis como explicativas, exceto a selecionada na etapa anterior (exclui-se Ra);

* Resolver a equagdo (2) utilizando agora como y a varidvel selecionada na primeira

etapa (Ra) e as demais como explicativas;

* Ajustar o modelo final por regressdo linear utilizando como y a varidvel
molhabilidade e como variaveis explicativas somente as selecionadas por LASSO

nas etapas 1, 2 e 3.

A sequéncia apresentada anteriormente deve ser repetida para todas as varidveis que se
deseja realizar a inferéncia. Apos a aplicacdo do método de double selection, a inferéncia final

pode ser feita de forma convencional, com o teste t-student por exemplo.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir da metodologia de analise empregada, os dados sdo apresentados na forma de
grafico na Figuras 5.1.1. As médias dos valores encontrados nos discos da liga 1 (TiCP4) sdao
mostrados na Tabela 5.1. As médias das medidas obtidas para liga 2 (Ti Hard) sdo

apresentadas na Tabela 5.2.
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Verifica-se que a tensdo superficial e o angulo de contato apresentam uma forte
dependéncia linear direta, isto ¢, a medida que aumenta o angulo de contato também aumenta
a tensdo superficial. Esta dependéncia linear também ¢ citada na literatura em um estudo
realizado por Yan et. Al em 2017, em que amostras de uma outra liga, no caso, Ti-6Al-4V, foi
estudada para comparar se alteracdes em sua rugosidade teriam efeito na energia superficial.
O autor cita uma série de equacdes visando elaborar relagdo entre angulo de contato e tensao

superficial em seu material.

A TiCP4
* TiHard

Tensdo Superficial

Angulo de Contato

Figura 5.1: Relacdo entre tensdo superficial e angulo de contato

Com base na metodologia de analise empregada e na reta da Figura 5.1.1, observou-se
que a tensao superficial e o angulo de contato possuem uma forte dependéncia linear.

A partir das Tabelas 5.1 e 5.2 foi gerada a Tabela 5.3, com dados normalizados, isto &,
dentro de uma mesma coluna, todos os valores foram divididos pelo maior entre eles. Desta
forma, em cada coluna, as medidas ficaram entre 0 e 1, o que facilita a andlise visual dos

graficos gerados a partir da Tabela 5.3, da correlagdo entre variaveis.
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Em todas as amostras analisadas os angulos de contato obtidos foram maiores que 90 graus
em todas as amostras analisadas. Isto nos permite classificar, de acordo com a literatura,
que o material € hidrofébico (SANTOS, 2015). Estes resultados diferem de outros autores
que avaliaram ligas com objetivo de empregé-las em implantes dentarios (ELIAS et al.
2008, SANTOS, 2015). De acordo com Dubbiel et al, apenas classificar em hidrofilico ou
hidrofobico ndo ¢ suficiente para determinar uma boa relagdo do material com o meio
celular, uma vez que o angulo de contato esta relacionado com a molhabilidade de uma
superficie solida pela 4gua na presenca de uma fase gasosa, o que raramente ¢ encontrado
em experimentos de cultura de células.

Dubbiel et al. 2011 sugere que as forgas de atracdo e repulsdo das moléculas pode
determinar a capacidade da proteina se ligar ao material de forma mais precisa que o
angulo de contato.

Isto pode estar relacionado ao fato descrito por Zhu (ZHU et al, 2015). O autor cita
que alguns processos das proteinas, como o desdobramento sdo influenciados por forgas
hidrofébicas. O desdobramento das proteinas na superficie do implante ¢ de suma
importancia para o processo de osseointegragdo, pois a conformacdao e orientacao
resultante das intera¢des da proteina com a superficie tem um impacto direto nos ligantes
disponiveis para interagir com receptores da superficie da célula. Desta forma, as
mudangas na conformagao espacial da proteina influencia diretamente o comportamento da
célula em uma superficie (Pierres et al, 2000).

Uma possivel explicacdo para a diferenga entre os valores absolutos da
molhabilidade presentes no trabalho com os encontrados para estas mesmas ligas em
estudos de outros autores (ELIAS et al. 2013,SANTOS, 2015) pode ser devido ao fato de
que as amostras ficaram expostas ao meio ambiente sem qualquer protecdo da superficie.
De acordo com Sartoretto (SARTORETTO et al., 2015), a camada de 6xidos na superficie
das amostras reage com os gases do ambiente, alterando a energia da superficie. Uma das
formas de evitar estas reacdes seria a imersdo das amostras imediatamente apds o

tratamento de superficie em solugdo salina.

Pode-se observar nas Tabelas 5.1 e 5.2 que um maior tempo e uma maior
temperatura de tratamento resultaram na diminui¢ao da tensdo superficial, tanto para o

titanio Hard quanto para o Ti CP4. Da mesma forma, ¢ possivel observar que nas duas
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ligas houve também o aumento nos pardmetros de rugosidade com o aumento da
temperatura e do tempo de tratamento. Com isto podemos observar que existe uma relacao
entre tempo e temperatura de tratamento da superficie com a rugosidade da amostra
(ELIAS & MATOS,2009).

Na Figura 5.2 ¢ apresentada a distribuicdo dos angulos de contato medidos em
funcdo da temperatura e do tempo. Na figura 5.3 observa-se a relacdo em fun¢ao da tensao
superficial. Com base nas figuras 5.2 e 5.3 € possivel afirmar que ha dependéncia entre o
tipo de tratamento da superficie e a possivel diferenca de comportamento entre Ti Hard e
TiCP4. Observa-se que existe uma proporcionalidade inversa da relagdo entre o angulo de
contato e a tensdo superficial quando compara-se o grafico da Figura 5.2 com o da Figura

5.3, como demonstrado no grafico da Figura 5.1.

Ti CP4 Ti Hard
*
[ ]
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é *
o Tempo
‘g o * . t1
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Figura 5.2 - Distribuicao dos angulos de contato em fun¢ao da temperatura e tempo

de tratamento de superficie
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Figura 5.3 - Distribuicdo da tensdo superficial em funcdo da temperatura e tempo de

tratamento de superficie.

Com objetivo de relacionar a temperatura € o tempo com a molhabilidade, foram
confeccionados dois graficos que levam em conta somente um tipo de liga, isto €, as
medidas de angulo de contato obtidos nas amostras de titdnio Hard e de Ti G4,
representados nas figuras 5.4A e 5.4B, respectivamente. Para ambas as ligas foi observado
que:

a) o maior angulo de contato implica em maior tensao superficial;

b) para um mesmo tempo de tratamento, hd uma tendéncia para que aumentar a

temperatura implica em aumentar a tensdo superficial;
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¢) para uma mesma temperatura, aumentar o tempo diminui a tensdo superficial e,
d) aumentar o tempo e a temperatura simultaneamente, implica em diminuir a tensao
superficial.
No presente estudo foi observado um aumento do angulo de contato conforme
aumentou-se o tempo ¢ a temperatura de tratamento da superficie com ataque acido. Isto ¢
valido quando analisamos o grafico elaborado a partir dos valores obtidos com aferigdes

em ambas as ligas simultaneamente (Tabela 3).

109§
101
0.95 4
Z 0-931,
Z 089
@ O‘Bol
50 0.97 %
0|
% o.gi
0.'5'.1- o y
a® otk
b s )
%ﬂf’ g"*?“
D N eV
h \P;\..-;,;‘?—\k <®
B oY of

Figura 5.4: Medida de angulo de contato levando em consideragdo somente os valores da

liga de TiCP4.(A) e Ti Hard(B)

Com base nos graficos mostrados na Fig 5.4 ¢ possivel inferir que a molhabilidade
ndo varia de forma proporcional com o tempo e com a temperatura de tratamento mas, a
variavel liga tem efeito sobre o tratamento de superficie e na molhabilidade. Uma das
dificuldades que envolvem os estudos que comparam tratamentos de superficie ¢ a
padronizacdo das amostras. Um mesmo tratamento de superficie ndo produz duas
superficies idénticas em ligas distintas e teriam efeitos diferentes (Zhu et al, 2015). No
presente estudo foi observado através das medidas de rugosidade e molhabilidade, em
comparagdo com as imagens obtidas em microscopia eletronica de varredura, que o mesmo
tratamento em diferentes ligas produziu superficies com morfologias distintas. Ressalta-se
este fato, pois reagem de forma diferente ao mesmo tratamento de superficie, como sera

evidenciado adiante.

33



A visualizagdo da morfologia superficial em MEV evidenciou que todas as
superficies analisadas apresentam caracteristicas distintas, como exemplificado nas Figuras
5.5 A e B. Apesar das ligas, tempos e temperaturas de tratamento serem o mesmo, as ligas
apresentam caracteristicas diferentes. Um padrdo semelhante foi observado nas demais
amostras. Hansson e Hansson em 2016, ao propor novos parametros para andlise de
rugosidade, demonstraram que superficies com morfologias distintas podem apresentar
valores semelhantes de rugosidade. Ou seja, os valores obtidos em Ra, Rq, bem como
outros parametros de rugosidade, ndo sdo o suficiente para determinar a morfologia de uma
superficie. Ademais, superficies que apresentem os mesmos valores destes parametros tém

morfologias tao distantes, que produzem efeitos muito diferentes quando inseridas em um

organismo. O esquema representativo pode ser observado na Figura 5.6.

Figuras 5.5: Morfologia da superficies das amostras de Ti CP4 do grupo T1t1(A) e Ti Hard

do grupo T1t1(B). O mesmo tratamento promove caracteristicas diferentes.
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Figura 5.6 - Adaptado de Hansom& Hansom (2011). A figura ilustra duas superficies com

valores iguais de rugosidade com morfologia distintas.

Entre os parametros Ra, Rz, R3,, Rus, Pv Pico, Vale, Srmax, observou-se que existe
elevadissima dependéncia entre as variaveis da superficie, conforme mostra-se na figura
5.7, gerado por meio da aplicacdo da metodologla de inferéncia. Portanto, a importancia de
analisar todos os parametros e varidveis simultaneamente ¢ a justificativa para ter um
modelo de “statistical learning” com o objetivo de selecionar a varidavel correta. A
interdependéncia entre os pardmetros ¢ uma das justificativas para que ndo se utilize

somente um dos valores obtidos nas analises da rugosidade.
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Figura 5.7 - analise da interdependéncia dos parametros de rugosidade. O grafico mostra a

proporcionalidade dos pardmetros obtidos.
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Na figura 5.7 podemos observar como os diferentes parametros possuem influencia
uns nos outros. A proporcionalidade foi quantificada de -1 até 1, sendo 1(esfera azul com
maior didmetro) considerado totalmente proporcional e -1(esfera vermelha maior didmetro)
como inversamente proporcional. Os valores proximos de 0 (esferas menores) foram
considerados com pouca interacdo entre si. Isso quer dizer que, na figura 5.7, os
parametros que tem sua relacdo representada pelas esferas de maior diametro possuem
maior influencia entre si e a alteragdo de um destes provocaria alteragdo significativa no
outro, podendo ser direta ou inversamente proporcional. As cores significam se o
parametro proporcional( azul) ou inversamente proporcional ( vermelho).

A andlise de dados utilizada neste estudo apos a aplicacdo do algoritmo utilizado,
permite afirmar que o fato de ser Ti Hard ou TiCP4 ndo influencia nos parametros de
rugosidade ou molhabilidade. Isto €, se houvesse alguma forma de produzir uma superficie
com mesma topografia em ambas as ligas, estas teriam a mesma molhabilidade (dngulo de
contato). Isto corrobora o trabalho de Elias et al em 2013, os quais analisaram a superficie
do Ti Hard produzido por deformagao plastica severa.

Apos a aplicacdo dos testes estatisticos foi possivel observar que os parametros Ra,
R3z, Rms e vale apresentam maiores influéncias na molhabilidade. Isso pode ser
observado na Tabela 4. Analisando o P — valor, ou seja, na coluna Pr, todos os valores
menores que 0.1 mostram as variaveis importantes. Quanto menor o P — valor mais

importante a variavel.
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Tabela 5.4: Parametros obtidos na analise estatistica.Os dados foram normalizados antes da
aplicacao dos testes.

Estimativa Erro padrao Valor t Pr(>|t])
Ra 115,91 49,98 2,32 0,02
Pv -6809,93 16511,40 -0,41 0,68
Rms -86,19 35,64 -2,42 0,02
Pico 0 0,00 0,25 0,81
Rz 0 0,00 -1,49 0,14
Vale 0 0,00 -1,71 0,09
R3z 0 0,00 -1,91 0,06
Srmax 0 0,00 0,31 0,76
Liga 5,62 9,13 0,62 0,54

Utilizando as informagdes da Tabela 5.4 que determina os parametros de
rugosidade que exercem maior influéncia na molhabilidade, foram gerados graficos para
analisar os efeitos dos tratamentos de superficie em cada um destes parametros de
rugosidade. Com os dados da Tabela 5.3, os graficos gerados relacionam os parametros Ra,
R3z, Rms e Vale com angulo de contato, tempo e temperatura de tratamento. E possivel
observar que estes se relacionam de forma semelhante com o tratamento de superficie,
representado pelo tempo de tratamento, e com a molhabilidade, representada pelo angulo
de contato. Em todos os casos, os parametros Ra, R3z, Rms e¢ Vale aumentam com o
angulo e a partir de 0,84 este aumento no eixo que representa a rugosidade ¢ mais

significativo.
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Figura 5.8- Relagdo entre molhabilidade, o pardmetro de rugosidade R. e o tempo de
tratamento da superficie a)TiCP4 b) Ti hard.

Os graficos mostrados na Figura 5.8 demonstram que o fator R, aumenta conforme
utilizamos tratamento com maiores tempos € maiores temperaturas, para as duas ligas.

Porém ¢ possivel observar que a temperatura tem um efeito mais intenso que o tempo de
tratamento no aumento do Ra.
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Figura 5.9- Relacdo entre molhabilidade, o parametro de rugosidade Rums € o tempo de

tratamento da superficie a)TiCP4 b) Ti hard.
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Figura 5.10- Relacdo entre molhabilidade, o pardmetro de rugosidade R3; e o tempo de

tratamento da superficie a)TiCP4 b) Ti hard.
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Figura 5.11- Relagdo entre molhabilidade, o pardmetro de rugosidade vale e o tempo de

tratamento da superficie a)TiCP4 b) Ti hard.

Os dados obtidos no presente trabalho mostram que os pardmetros relacionado ao
tempo e a temperatura de tratamento de superficie que tem maior impacto nos efeitos sobre
a rugosidade. Os graficos acima evidenciam o comportamento do dngulo de contato e os

diversos parametros de rugosidade. E possivel observar que a relagdo de causa e efeito da
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temperatura sobre os parametros Ra, R3z, Rms e vale sdo mais fortemente expressados do
que quando alteramos o tempo de tratamento das amostras.

Apesar de nuances nos aspectos visuais dos graficos, os efeitos da temperatura nas
variaveis sao mais impactantes na rugosidade do que o tempo de tratamento acido, para os
parametros avaliados. Em um estudo realizado por Ban et al. em 2006, onde amostras de
titanio foram tratadas com acido sulfarico, o aumento do tempo e de temperatura também
provocou aumento nos parametros de rugosidade. Estes autores mediram apenas os valores
de Ra e Rz, porém ndo foi especifico na justificativa para andlise somente destes dois
parametros. O mesmo observou também que um aumento da temperatura tem um efeito
mais expressivo do que aumento do tempo de tratamento na rugosidade em amostra das

que sdo submetidas a ataque acido.
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6.CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos e a metodologia de andlise de dados
empregada, ¢ possivel concluir que:

a) todos os pardmetros que caracterizam a rugosidade estdo intimamente relacionados;

b) as variaveis Ra, R3;, Ris € Vale sdo fundamentais para prever o angulo de contato e,
devido a proporcionalidade das propriedades, a tensao superficial,

c) Com base nos resultados obtidos com o emprego do algoritmo para andlise de
dados concluiu-se que o tipo de liga utilizada (TiCP4 ou Ti Hard) ndo influencia na
molhabilidade das amostras ap6s aplicacao da andlise estatistica;

d) atemperatura de tratamento com ataque acido tem maior efeito sobre os parametros
de rugosidade que o tempo de tratamento, tanto para amostras de liga de TiCP4

quanto para amostras de tTi Hard.

7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A metodologia empregada possibilitou a identificacdo de relacdes entre os
parametros amplamente utilizados para quantificar a rugosidade e a molhabilidade em ligas
para emprego em implantodontia. Como o material utilizado tera interagdes com
organismos vivos, sugere-se a realizacdo de testes com culturas de células visando
identificar as alteracdes que estes tratamentos promovem, especialmente em células
osteoprogenitoras.

O emprego destes tratamentos de superficie em outras ligas, bem como analise de
outros parametros de rugosidade podem ter significado importante, j& que ainda ndo ha
consenso na literatura sobre qual melhor parametro para avaliar rugosidade de ligas
utilizadas na fabricacdao de implantes dentérios. A utilizagdo de mais amostras para aferi¢ao
dos parametros pode ser uma opcdo para melhor estimativa e erro padrdo na andlise

estatistica.
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