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RESUMO

Na odontologia os implantes dentarios osseointegraveis tém sido a melhor opgéao
para o tratamento da perda dental. Estes permitem a recuperagcdo estética e
funcional, como a capacidade de mastigacao. Atualmente vem se introduzindo a
utilizacdo de polimeros para fabricagcdo de implantes osseointegraveis em
substituicdo aos convencionais de titanio, a exemplo do poli-éter-éter-cetona
(PEEK). Dessa forma, o objetivo deste trabalho é avaliar as propriedades do
PEEK para aplicacbes odontolégicas a partir das caracterizagdes morfoldgica,
quimica e fisicas, na perspectiva de uso como implante. As amostras foram
analisadas através de Microscopia Eletrébnica de Varredura — MEV com
Espectroscopia por Energia Dispersiva de raios X — EDS, Difracdo de raios-X
(DRX), Espectroscopia na Regido de Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR), Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC) e Molhabilidade por
Angulo de Contato. O resultado de MEV apresentou caracteristica de um
material de superficie lisa e densa. O EDS exibiu os elementos quimicos
oxigénio e carbono, caracteristicos do polimero. No DRX observou-se que o
PEEK tem comportamento de material semicristalino. Os espectros de FTIR
revelaram as bandas tipicas de absor¢do do PEEK. Na analise térmica realizada
por calorimetria exploratoria diferencial do PEEK, observou-se a presenca de um
pico endotérmico em 344,68° C, com inicio em aproximadamente 320° C e final
em 349° C. De acordo com os resultados, verifica-se que o PEEK apresenta
medidas de angulo de contato menor que 90°, indicando hidrofilicidade. No
ensaio mecanico, percebeu-se que tanto o mddulo elastico quanto a resisténcia
a tracao do PEEK é mais proximo ao osso que o titanio. Conclui-se que o PEEK
apresenta propriedades compativeis para ser utilizado como biomaterial

Palavras-chave: Implantes dentarios. Ossointegragédo. Biomaterial. PEEK.



ABSTRACT

In odontology, the dental osseointegrated implants have been the best option for the
treatment of total dental loss. These allow a functional and esthetical recovery, such
as the ability of chewing. Nowadays, the use of polymers to fabricate osseointegrated
implants has been introduced in replacement to the titanium’s conventionals, as for
example the polyether ether ketone (PEEK). Therefore, the purpose of this work is to
evaluate the properties of polyether ether ketone (PEEK) to use in dental
applications, describing it physically, chemically and morphologically, in the use
perspective as implant. The samples have been analyzed through a Scanning
Transmission Electron Microscope (STEM), Energy Dispersive x-ray Spectroscopy
(EDS), X-ray Diffraction, (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR), Differential
Scanning Calorimeter (DSC), Wettability by Contact Angle. The result of the STEM
showed a characteristic of a flat and dense surface material. The EDS displayed the
chemical elements oxygen and carbon, typical of a polymer. On the XRD, the PEEK
was observed to behave as a semi crystalline material. The spectrums of the FTIR
revealed typical bands of PEEK’s absortion. On the thermical analysis by PEEK’s
differential scanning calorimeter, it was observed the presence of an endothermic
peak in 344,68°C, initiating approximately with 320°C and ending in 349° C.
According to the results, it is verified that the PEEK presents measures of contact
angle less that 90°, indicating hydrophilicity. On the mechanic test, it was perceived
that the elastic module and PEEK’s traction resistence is the closest to the bone
rather than the titanium. The conclusion therefore is that the PEEK shows
compatible properties to be used as a biomaterial.

Key-words: dental implants. Osseointegration. PEEK.
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1 INTRODUCAO

O objetivo da odontologia moderna é restabelecer o paciente com contorno,
estética, fonacdo e saude normais, seja removendo o tecido cariado de um dente ou
substituindo-os. O que torna a implantodontia Unica é a habilidade em atingir esse
objetivo independentemente da atrofia, doengca ou injuria do sistema
estomatognatico. Entretanto, quanto mais dentes o paciente perde, mais desafiadora
essa tarefa se torna. Como resultado de pesquisa continua, ferramentas de
diagnéstico, plano de tratamento, projetos de implantes, materiais e técnicas, o
sucesso previsivel € agora uma realidade na reabilitacdo de muitas situacdes
clinicas desafiadoras (Misch, 2008).

Os implantes dentarios tém a funcionalidade de suportar a carga de tenséo
provocada pela mastigacao, e também proporcionar um padrao estético harménico
em relagcdo a denticao natural a eles interligados.

O material de escolha para os implantes dentais é o titanio puro. Suas
propriedades mecanicas e Dbiologicas tém sido bem documentadas e
satisfatoriamente comprovadas (Branemark et. al. 1981, Adellet et al. 1990, Jamt et
al. 1995). Entretanto, consideracbes estéticas e uma demanda contemporanea por
materiais livres de metal em odontologia tém catalisado pesquisas por alternativas
ao titAnio em implantodontia (Payer et. al .2013)

Com a finalidade de superar limitagdes relacionadas a ostedlise ou
alergenicidade, possivel perda periimplantar, problemas estéticos, dentre outras
reacdes biolégicas negativas, pesquisas tém buscado alternativas ao titanio. Dentre
0S novos materiais, 0 mais promissor é o poli-éter-éter-cetona (PEEK)
(Sagomoniants, et al. 2008; Schwitalla, Miller, 2013).

Ao final dos anos 1990, o PEEK emergiu como o principal candidato
termoplastico de alto desempenho para substituicdo de componentes de implante de
metal (Maharaj; Jamison, 1993).

Apresentou grande resisténcia ao ensaio de degradagéo in vivo, incluindo
danos causados pela exposicdo aos lipidios, a partir de abril de 1998, o PEEK foi
oferecido comercialmente como um biomaterial para implantes (Williams, 2001).

O PEEK e compostos relacionados podem ser fabricados com larga escala de
propriedades fisicas, mecanicas e de superficie, nos mais diversos formatos,
dependendo da utilizacdo como implante. Esta versatilidade abre um novo horizonte
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de possibilidades no projeto de novos implantes e componentes para reabilitacao
bucal, especialmente ao se levar em consideracdo o comportamento biomecanico
deste material.

Nesse contexto, a ideia de um implante com modulo de elasticidade similar ao
do osso natural sugere uma distribuicdo das tensées mais homogénea aos tecidos
de suporte com decréscimo do estresse nesta interface. Portanto, o estudo da
utiizagdo de PEEK é de primordial importancia para o desenvolvimento e
aperfeicoamento de prototipos com a finalidade de utilizagdo em implantes
dentarios, ja que possui boa absorcao mecanica.

Perante essas observacbes, o objetivo desse trabalho foi avaliar as
propriedades do PEEK para aplicacées odontoldgicas a partir das caracterizagbes
morfoldgica, quimica e fisicas, na perspectiva de uso como implante.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Tecido 6sseo

O osso desempenha trés fungdes no organismo, designadamente: mecénica,
protetora e metabdlica (Cummings, 2002). O esqueleto é dividido anatomicamente
em dois tipos: 0sso cortical ou compacto e osso trabecular ou esponjoso. O 0sso
cortical equivale a cerca de 85% da massa éssea e um terco do volume do
esqueleto. Consiste em uma camada compacta e densa que se localiza na regiao
externa dos o0ssos longos apresentando diversas lamelas intensamente
empacotadas (6steons), na forma de dutos cilindricos, dispostos paralelamente ao
eixo principal nos 0ssos longos, e é envolvido por um tecido conjuntivo denominado
periésteo rico em coldgeno e células osteoprogenitoras (Life, 2015). A Figura 1

ilustra as partes do 0sso.

- ozs0 trabecular
030 compacho

epifese . i
proximal EERIELET
articular
endazten
trabecular e
0350 ,
cortical
didfize " cavidade medula amarela
~ medular 0EE0 compacho
perndsten I
fibras de Sharpey’s . : "y |
. ] arténias nutidaras J
epifeze | Bl :
distal | = te)
I -
(&)

danezh

Figura 1 - Estrutura do osso longo com uma ampliagéo do osso cortical (Life, 2015).
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O osso se compde por matriz organica resistente, fortalecida por cristais de
célcio. O osso compacto médio contém, por peso, cerca de 30% de matriz e 70% de
sais. J& o osso recém-formado pode ter porcentagem consideravelmente maior da
matriz em relagao aos sais (Hall, 2011). O tecido ésseo compacto diz respeito a
diafise dos 0ssos longos e a zona externa da maioria dos 0sso0s, situando-se 0 0sso
esponjoso no seu interior, em nivel das metafises e epifises dos ossos longos e na
regido central da maioria dos ossos planos e irregulares, formando uma rede de
trabéculas 6sseas.

Como a maioria dos materiais biolégicos, o tecido 6sseo exibe propriedades
estruturais interessantes. Esse tecido apresenta resisténcia a tracao similar a do aco
e, além disso, é trés vezes mais leve e dez vezes mais flexivel. Essas propriedades
se devem principalmente a sua microestrutura heterogénea. Outrossim, o tecido
0sseo esta sob permanentes mudancas em resposta a diferentes sinais, tais como
carregamentos externos, influéncia hormonal, entre outros (Doblaré; Garcia, 2002).

A area em foco nesse estudo é a face, mais particularmente a maxila e a
mandibula na area alveolar, que s&o os sitios receptores de implantes na
reabilitacdo protética implanto-suportada. A extracao de dentes causa reabsor¢éo de
0ss0 alveolar na regiao ou regides afetadas. Apds a perda completa ou extracao dos
dentes maxilares, as cavidades comecam a ser preenchidas por 0sso e tem inicio a
reabsorcdo do processo alveolar. Da mesma forma, a extracdo de dentes
mandibulares causa reabsorcdo éssea. Aos poucos o forame mentual aproxima-se
da margem superior do corpo da mandibula. Em alguns casos, os forames mentuais
desaparecem, expondo os nervos mentuais a lesdo. A pressdao de uma protese
dentaria (p. ex., uma dentadura apoiada sobre um nervo mentual exposto) pode
causar dor durante a alimentagéo. A perda de todos os dentes acarreta a diminuigéo
da dimenséo vertical da face e prognatismo mandibular. Também surgem na pele da
face rugas profundas que seguem em sentido posterior a partir dos angulos da boca
(Moore, 2013).

A perda dentéria desencadeia reabsorgcdo 6ssea variavel relacionada a varios
fatores tais como: tempo, localizagdo e procedimento cirirgico. Dai a importancia da
avaliacao do osso presente. Com relacdo a anatomia do osso residual, ha na
literatura varias propostas de classificagdo. Em 1985 Misch e Judy estabeleceram
para a implantodontia quatro divisbes basicas de osso disponivel da maxila e da
mandibula desdentadas, que seguem o fenbmeno de reabsorcido natural de cada
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regiao e determinam um diferente enfoque em cada categoria. A angulacao do 0sso
e a altura da coroa também foram incluidas para cada volume de 0sso, pois estes
afetam a reabilitagdo protética. Estas quatro divisdes originais foram expandidas
com mais duas subcategorias, a fim de fornecer uma abordagem organizada sobre
cirurgia, enxertos 0sseos e proteses nas opgcoes de tratamento com implantes
(Misch, 2008). Além da anatomia 6ssea, € importante conhecer a densidade 6ssea.

Um determinante essencial para o sucesso clinico é o diagnéstico da
densidade éssea no local que recebera o implante. A resisténcia do 0sso esta
diretamente relacionada a densidade 6ssea. O mdédulo de elasticidade esta
relacionado a densidade Ossea. A porcentagem de contato osso-implante esta
relacionada a densidade Ossea e a distribuicdo axial das tensdes ao redor do
implante é afetada pela densidade déssea. Em consequéncia, estudos clinicos
antigos que nao modificaram o protocolo de tratamento para compensar tipos
macios de osso tem resultado em indices de sobrevida variados. Por outro lado, a
alteracdo no plano de tratamento para compensar tipos macios de 0sso tem
resultado em indices de sobrevida semelhantes em todas as densidades Osseas.
Uma vez que a opcgao protética, posicdo do implante e fatores de forca do paciente
tenham sido determinados, a densidade &éssea nos locais de instalacdo dos
implantes deve ser avaliada para modificar o plano de tratamento. O plano de
tratamento deve ser modificado pela reducdo da forca sobre a protese ou pelo
aumento da area de carga através do aumento do numero de implantes, posicéo,
tamanho, projeto ou condicdo da superficie do implante (Misch, 2008).

Em 1985, Misch e Judy apresentaram uma classificacdo do osso disponivel
(Divisbes A, B, C, D), (Figura 2) que é similar para as duas arcadas. Foram
sugeridos para cada categoria de 0sso, tratamentos que levavam em consideracao
os implantes, os métodos de enxertos dsseos e as reabilitacdes protéticas. h altura
inadequada, w largura inadequada (Misch, 2008).

Em 1988 Misch propds quatro grupos de densidade dssea, sem considerar a
regido que ocupavam nos maxilares, com base nas caracteristicas macroscépicas
dos ossos cortical e trabecular. Quatro densidades 6sseas encontradas nas regides
desdentadas da maxila e da mandibula. O osso D1 em geral € um o0sso cortical
denso; 0 osso D2 tem um osso cortical denso, espesso e poroso na margem e

trabecular grosso em seu interior; 0 osso D3 possui uma margem cortical porosa
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mais fina e um o0sso trabecular fino no seu interior; e 0 osso D4 quase ndo apresenta

0sso cortical na crista (Figura 3).

A B B—w C—w C-h D

Figura 2— Classificagao do osso (Divisées A, B, C, D) (Misch, 2008)

D1 D2 D3 D4

Figura 3 — Densidades Osseas encontradas nas regides desdentadas da maxila e da mandibula
(Misch, 2008).

Para o sucesso da reabilitacdo, faz-se necesséario o conhecimento das forcas
que incidirdo sobre a prétese e consequentemente o 0sso que suportara essa carga

em fungéo, trata-se da biomecanica que sera estudada a seguir.



20

2.1.1 Biomecanica do osso em implantodontia

A disciplina da Engenharia biomecénica, a qual se aplica os principios da
Engenharia aos sistemas organicos, desencadeou uma nova era no diagnostico, no
plano de tratamento e na reabilitagdo do paciente. O planejamento dos
procedimentos reabilitadores com implantes em odontologia deve estar embasado
no conhecimento das for¢as as quais se submeterao os elementos implantados bem
como os efeitos destas no tecido vivo, objetivando o sucesso em longo prazo no
tratamento.

As forcas podem ser descritas pelos fatores de magnitude, duracéao, direcao,
tipo e amplitude. As forgcas que agem sobre os implantes dentais sdo chamadas
quantidades vetoriais, ou seja, elas possuem magnitude e diregdo. A magnitude
tipica da forca maxima da mordida apresentada por adultos é afetada pela idade,
sexo, grau de perdas dentarias, localizacdo da mordida e, especialmente pela
parafungéo (Misch, 2008).

As maiores forgas naturais exercidas contra os dentes, e também contra os
implantes, ocorrem durante a mastigacdo. A forca maxima de mordida difere da
forca mastigatoria, varia amplamente entre individuos, e depende do estado da
denticdo e dos musculos da mastigacdo. Os dentes cortam, trituram e misturam o
alimento ingerido. Para realizar essas func¢des, os maxilares tém musculos vigorosos
capazes de gerar forga oclusiva entre os dentes anteriores de, aproximadamente, 22
a 45 kg e para os dentes posteriores, em torno de 68 a 91 kg. (Hall, 2011).

A parafuncdo mais pesquisada é o bruxismo, que também pode ser
denominada de briscismo, briquismo, bricomania ou rangido noturno. O bruxismo é
uma manifestacdo do desequilibrio biopsicolégico que acomete o sistema
estomatognatico, caracterizando-se pelo apertamento e/ou atricao dos dentes entre
si, de forma céntrica ou excéntrica, podendo ser de manifestagdo noturna ou diurna.
Ja os seus efeitos destrutivos, podem manifestar-se em uma ou mais partes do
sistema estomatognético (Nadler, 1979), variando a severidade do dano conforme a
resisténcia das estruturas atingidas, o tempo de existéncia, sua regularidade e o
estado geral do portador. Durante a atividade parafuncional, aplica-se sobre a
superficie oclusal uma forca muito maior (seis vezes) do que durante movimentos
fisiolégicos, girando em torno de 90 kg, Além da contragdo da musculatura durante
um tempo exagerado (em torno de duas horas). O periodo diario de contato
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dentério nos portadores de bruxismo é também bastante aumentado em relagéo a
um paciente sem parafungcdo, e considerando que tais condigcbes superam a
tolerancia fisiolégica das estruturas envolvidas, passam a gerar danos ao Sistema
Estomatognatico. A forga do contato dental, associado ao bruxismo noturno foi
medida por Nishigawa et al., em 2001, sendo que a amplitude média dos eventos de
bruxismo foi de 22,5 Kgf, com duracdo média de 7,1 segundos. Ainda sob este
aspecto, a maior magnitude de forgca registrada neste estudo foi de 42,3 Kgf. Os
autores ressaltaram que a forgca de contato dental noturno poderia exceder a
amplitude da forca maxima de apertamento voluntario durante o dia.

O stress gerado no implante e tecidos de suporte pelas forgas oclusais tem
um impacto significante no sucesso da osseointegracdo. Desde que as forgas
oclusais sao transmitidas através do implante para o osso através da mastigacao, a
distribuicao do stress da carga oclusal e a resposta biolégica do corpo com
regeneracao do osso pode ser um fator importante apds a implantacao. Também
quando o implante osseointegrado contacta com o osso alveolar e ndo pode
permitir nenhuma movimentacdao, a maior parte do stress concentra-se na crista
alveolar. Subsequentemente, resultando em ostedlise (reabsorcao déssea) e pode ser
suficiente para levar a perda da reabilitagdo sobre implante (Park; Lakes, 2007).

2.2 Dente

O Dente € uma estrutura dura, saliente de coloracdo esbranquicada, situado
na cavidade bucal e colocado sobre os maxilares, onde se dispbe em fileira,
composta basicamente por coroa e raiz. A regidao de transicdo entre essas duas
estruturas denomina-se colo. A raiz é implantada no interior da cavidade 6ssea
alveolar, abaixo da linha da gengiva, e tem sua extremidade denominada apice
radicular. A coroa dental que se visualiza no interior da cavidade oral, acima da linha
da gengiva, € denominada “coroa clinica”. A soma da extensao da coroa clinica e da
parte da coroa que fica abaixo daquela linha é denominada “coroa anatomica”. Ao
redor do dente esta localizado o periodonto (Pachaly, 2006). A Figura 4 ilustra as
principais partes do dente.
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Figura 4 - Principais componentes do dente.(Brotski, 2010)

Os dentes sdo estruturas basicamente mineralizadas, situados na porgéo
inicial do aparelho digestivo, tendo como origem o epitélio da mucosa oral
distribuidos nos maxilares e mandibula, onde se fixam através de articulagdes
semimoveis, desempenham, entre outras, fungdes concernentes ao crescimento
cranio-facial, a mastigacéo, degluticdo, fonagéo, estética, sustentagcdo e protecao
aos tecidos moles (Cantisano, et al.1987)

Limitamos nestes 6rgaos, cuja base é a dentina, duas porcbes estrutural,
funcional e anatomicamente distintas. Uma recoberta pelo esmalte é estritamente
funcional e denominada coroa anatébmica; a outra, por¢do radicular protegida pelo
cemento, € o elemento responsavel pela sustentacdo dos dentes no osso alveolar,
por meio dos ligamentos fibro-elasticos. Limitando coroa e raiz, distinguimos o colo
anatémico, caracterizado por uma nitida linha de aspecto sinuoso (Cantisano, et al
1987).

O esmalte dentario tem origem ectodérmica, enquanto o cemento e dentina
sdo originados do mesoderma. Dentre os componentes inorganicos encontrados no
dente humano, destaca-se o calcio inorganico o qual é depositado ao fosfato como
apatita. Esse é a forma predominante em todo o tecido dentario. A Hidroxiapatita
tem a férmula empirica Ca10 (PO4) (OH)2. Uma pequena proporcdo de outras
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formas cristalinas de fosfato de célcio pode também existir no dente. Fosfato de
célcio amorfo (n&o cristalino) pode ser encontrado na dentina. No esmalte
humano podem ser encontrados também tracos de ferro, zinco, cobre e manganés
(Vasudevan, et al, 2011).

O componente organico predominante do dente € o colageno. Além do
colageno, a matriz  extracelular também contém  glicoproteinas e
glicosaminoglicanas. Glicoproteina é um polimero pequeno com sequéncia irregular.
Glicosaminoglicanas sao polimeros longos de proteinas e carboidratos com
sequéncia regular (Vasudevan, et al, 2011).

A dentina contém a glicoproteina osteonectin e outra fosfoproteina altamente
fosforilada chamada de fosforin. O esmalte contém amelogenina e emanelina.

No 0sso e cemento a matriz € chamada ostedide e cementdide. A matriz é
adicionada como camadas sobre a superficie do osso e cemento onde novos
depositos de material calcificado sdo incrementados.

Na dentina, a camada equivalente é chamada pré-dentina. Entretanto, no
esmalte, ndo ha equivalente e a matriz é rapidamente e altamente calcificada. A
concentracao de sais inorganicos aumenta de 37 para 95% como esmalte maduro
(Vasudevan, et al., 2011)

Como o esmalte é translucido, a dentina branco-amarelada é a responsavel
pela cor do dente, que varia de acordo com o grau de mineralizagdo, idade,
pigmentos enddégenos e exdgenos. A elasticidade da dentina compensa a rigidez do
esmalte, evitando que ele frature aos amortecer os impactos mastigatérios (Lopes,
2009).

A polpa dental € um tecido conjuntivo frouxo, ricamente vascularizado e
inervado. As principais células da polpa sdo odontoblastos, fibroblastos,
ectomesenquimais indiferenciadas e macréfagos (Lopes, 2009).

O implante osteointegrado tem o objetivo de desempenhar a funcionalidade
préxima ao do dente natural, quando esta sujeito as cargas de tenséo, provocada de
maneira estatica ou por mastigacdo. A transmissdo de cargas funcionais ao 0sso,
pelo sistema prétese/implante difere da transmissdo do dente natural com
periodonto saudavel. Nos dentes naturais o ligamento periodontal atua como um
amortecedor. No implante osteointegrado as cargas de oclusdo sao transmitidas
diretamente ao osso envolvente (Chun, et al.,2002). Tanto a mucosa presente nos

implantes como a gengiva dos dentes apresentam algumas caracteristicas em
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comum, a diferenca esta nas estruturas de vascularizagdo na porcao apical ao
epitélio juncional, no alinhamento dos feixes de fibras coldgenas e na distribuicao
das estruturas vasculares na porg¢ao apical ao epitélio juncional e na composi¢ao do
tecido conjuntivo (Lindhe, 1999).

Comparando os dentes aos implantes, nos dentes existem mecanismos de
protecdo especificos, tais como o epitélio de unido, o tecido conectivo e o sistema
imunitario. O sistema com o implante estar mais susceptivel ao desenvolvimento de
uma patologia (Lindhe, 1999). A Figura 5 apresenta a comparag¢ao anatémica entre
o dente e implante.

Figura 5 — Esquema comparativo entre o sistema anatémico do dente e implante (Chun, et al.,2002).

2.3 Implantes Dentarios

A utilizacdo de substitutos dentérios para os dentes naturais perdidos data
dos primérdios da civilizagdo, quando as necessidades funcionais e estéticas
levaram o homem a tentar utilizar dentes naturais extraidos de cadaveres ou de
animais, assim como artefatos metalicos, pedras e conchas (Ring, 1985).
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O primeiro implante endo6sseo foi encontrado no fragmento de uma
mandibula de origem Maia e que conchas foram esculpidas e encravadas no alvéolo
de trés incisivos perdidos por volta do ano 600 depois de Cristo. A utilizacdo de
transplantes dentérios heterogéneos tem se mostrada duvidosa no requisito de
previsibilidade devido a reag¢des imunoldgicas, reagdes a antigenos anticorpos,
Estas se informa da época das civilizacbes egipcias (Landsman;Bilan, 1986).

A implantodontia por si sé determinou a busca constante de um biomaterial
que melhor se adeque para substituicdo dos dentes perdidos. A definicdo mais
clinica, para osseointegragao foi descrita como um “processo pelo qual uma fixagéao
rigida e assintomatica de um material aloplastico é alcancada e mantida em contato
0sseo durante as cargas funcionais” (Albrestsson et al., 1981).

E é nesse sentido que a implantodontia, como ciéncia, se orienta, para de
forma incessante, avaliar materiais mais resistentes, técnicas protéticas e cirurgicas
mais eficazes e consequentemente os implantes que preencham os critérios de

funcionalidade e estética.

2.3.1 Osseointegracao

A concepcao inicial de osseointegracdo ocorreu a partir de um estudo
realizado em medula éssea na fibula de um coelho, o qual consistia em inspecao
visual com um microscopio intra-vital com tecnologia de alta resolugdo. Com
especial instrumentacdo, a medula poderia ser estudada por transiluminagao in vivo
e in situ, apds o recobrimento ésseo ter ocorrido em apenas 10 a 20 micrémetros. A
circulagdo foi mantida nessa fina camada de osso e com poucos sinais de danos
microvasculares, que é a mais precoce e mais sensivel indicacao de injuria tecidual.
Tais estudos sobre regeneracdo da medula 6ssea enfatizou a intima conexao
funcional entre medula e 0sso na reparacao dos defeitos 6sseos (Branemark,1983).

Osseointegracao implica em uma firme, direta e duradoura conexao entre o
0sso vital e o implante de titdnio sem a presenca de nenhum tecido entre eles. A
osseointegracdo somente pode ser obtida e mantida através de uma técnica de
instalacao cirurgica delicada, um tempo adequado de cicatrizacao e uma distribuicao
apropriada de carga quando em fungéao (Branemark, 1981).

Acreditava-se originalmente ser osseointegravel somente o titanio

(comercialmente puro ou CTPi 99,75%) e este € ainda a base da técnica; entretanto,
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€ conhecida uma gama de outros materiais que podem também tomar intimidade e
aderir ao osso (Hobkirket al., 2003).

O processo de osseointegragao envolve uma interacao inicial entre 0 0sso
alveolar e o corpo do implante (estabilidade primaria do implante), e mais tarde, uma
fixacao biolégica através da continua aposicao éssea (osteogénese) e remodelacao
em volta do implante (estabilidade secundaria) (Berlundhet al, 2003). Os
mecanismos celulares e moleculares que regulam essa reacao tecidual ainda néao
estdo totalmente esclarecidos (Nishimura, 2013).

A rapidez da osseointegracao tem motivado pesquisas objetivando ampliar as
indicagdes clinicas dos sistemas de implantes. Ha muitos estudos referindo métodos
de modificacdo na superficie de implantes (Nishimura, 2013). Paralelo a esses,
técnicas que possibilitam uma reabilitacao precoce sdo também bastante estudadas.

O carregamento imediato ap6s a instalagdo dos implantes tem sido utilizado
com altos indices de sucesso. Esse procedimento tem como objetivo principal
reduzir 0 numero de intervengbes cirurgicas, diminuindo assim o tempo de
tratamento entre a fase cirargica e a protética, preservar a arquitetura tecidual de
tecidos duros e moles em regides estéticas, através da regeneragdo Ossea peri-
implantar imediata, e instalacdes de restauracbes provisérias que se adaptem
perfeitamente aos contornos do tecido mole local; eliminar o desconforto e o
constrangimento da utilizacdo de préteses removiveis durante a fase de cicatrizagéo
do implante, obedecendo parametros que possibilitem a mesma previsibilidade do
carregamento tardio convencional. O carregamento imediato foi definido como a
instalacao de uma estrutura protética implantossuportada proviséria em até 48 horas
apds a cirurgia de insercdo do implante (Coppedé, 2014). Para tais técnicas, ha,
porém, critérios a obedecer para a obtencao do éxito desejado.

Altos torques de insercdo parecem influenciar positivamente na seguranca e
no sucesso dos implantes ésseointegraveis submetidos a carga imediata durante o
periodo de osseointegracdo, pois eles parecem manter valores de estabilidade
primaria consideravelmente altos durante o periodo critico de cicatrizacao, até a
subsequente obtencdo da estabilidade secundaria. Estudos prévios mostram que
micromovimentos entre 30 e 90 micrébmetros podem provocar reparo 0sseo,
enquanto que deslocamentos acima de 150 micrdmetros podem levar a perda do
implante (Uzeda, 2011).
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O principal fator que contraindica a aplicacdo de altos torques de instalacédo
parece ser a resisténcia dos implantes, dos montadores, e das chaves de insercao
de grande parte dos sistemas de implantes. Deve-se ter muita cautela no momento
da instalagdo de um implante para que o torque de inser¢cdo nao danifique a
plataforma do implante, ou sua conexao protética. Em muitos sistemas que ainda
utilizam montadores, o montador fica preso exatamente na conexao protética do
implante, e um torque de insercao excessivo pode deformar esta conex&o,
comprometendo o assentamento passivo do pilar protético. Em outras situagdes,
chaves de instalacdo com aplicacdo de torque interno, que aplicam a forca de
insercdo em uma regidao interna do implante que ndo € a conexao protética, se
mostram frageis para a aplicacédo de altos torques de inser¢ao; assim, apesar de nao
danificarem a conexao protética do implante, acabam por se fraturar. Outras chaves
de torque interno, quando submetidas a altos torques, tendem a usinar suas arestas
contra as paredes internas do implante, e se unem fortemente ao implante,
dificultando consideravelmente sua remocdo, o que acaba sendo um fato
extremamente desagradavel durante uma cirurgia. Para se utilizar o conceito de alto
torque de insercdo, deve-se utilizar um sistema de implantes que permita tal
manobra sem causar danos ao implante ou aos demais componentes (Coppedé,
2014).

2.3.2 Desenho do implante dental

Ha muitos desenhos de implantes disponiveis na implantodontia. Eles podem
ser classificados em tipos cilindricos, rosqueados, de instalagédo sob pressao ou uma
combinacdo dessas caracteristicas. Os implantes dentais sdo frequentemente
desenhados para responder a uma crenca primaria de que a perda do implante pode
ocorrer em funcéo: (1) da cirurgia do implante; (2) das complicagdes decorrentes da
placa bacteriana; ou (3) de complicacées de carga (Misch, 2008). Os implantes
dentarios estao incluidos na classe dos biomateriais.

2.4 Biomateriais

Inicialmente, os biomateriais foram desenvolvidos para que permanecessem

inertes no organismo. Sendo assim, os estudos se voltaram para a forma de prevenir
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ou minimizar as reagdes teciduais indesejaveis. Atualmente, os novos materiais sao
concebidos para que haja uma efetiva interacdo com os tecidos, provocando
respostas fisioldgicas como crescimento e/ou diferenciagcdo celular no sitio de
implantagéo (Hubbell, 1995).

Um biomaterial € uma substancia que foi projetada e conformada para que,
sozinha ou como parte de um sistema complexo, é usada para direcionar, pelo
controle das interagcbes com os componentes dos sistemas vivos, o curso de
qualquer procedimento terapéutico ou de diagnéstico, em medicina humana ou
veterinaria (Williams, 2009). Ele tem como objetivo fundamental melhorar a saude
humana, restaurando a fungéo dos tecidos vivos naturais e 6rgaos do corpo (Park;
Lakes, 2007).

O campo da ciéncia dos biomateriais abrange todas as classes de materiais,
tais como: polimeros, ceramicas, vidros e metais e uma larga aplicacdo nos ramos
da cirurgia odontolégica, oftalmica, ortopédica, cardiovascular, etc. O fator
determinante para um material ou combina¢cdo de materiais possa ser utilizado no
corpo é além de ser mecanicamente eficiente ou reparador, ele deve ser
biocompativel (Nicholson, 2002). A Tabela 1 ilustra algumas aplicacbes para 0s
biomateriais.

A biocompatibilidade refere-se a capacidade de um biomaterial de
desempenhar a sua fungédo desejada no que diz respeito a uma terapia médica, sem
desencadear quaisquer efeitos locais ou sistémicos indesejaveis no receptor ou
beneficiario da terapia, mas gerando a mais apropriada resposta benéfica a nivel
celular ou tecidual em cada situacao especifica, otimizando o desempenho clinico
relevante da terapia (Williams, 2008).

Biocompatibilidade ndo é uma propriedade de um material por si s6, 0
material precisa induzir uma resposta apropriada, € 0 quanto esta resposta sera
apropriada dependera do local no corpo no qual ele sera colocado. Um material que
demonstra excelente biocompatibilidade em contato com o o0sso podera nao
necessariamente demonstrar boa biocompatibilidade quando usado em um
dispositivo para contato com sangue, como uma valvula cardiaca artificial. Assim, a
localizagdo no corpo é tdo importante com relagdo a biocompatibilidade quanto a
composicao do material (Nicholson, 2002).



Tabela 1- Aplicacdes Quimicas dos Biomateriais

Biomaterial Vantagens Desvantagens Aplicacoes
Polimeros Elasticidade, facil Baixa resisténcia Suturas,
Paolictileno fabricagao, baixa mecanica, artérias,
PTFE densidade. degradacgao maxilofacial,
Poliéster depandente do cimento, tendéo
Paliuratano tempo. artificial,
PMMA oftalmologia.
Metais e ligas Alta forca de Baixa Fixacao
Acgo inoxidavel tenséo, alta biccompatibilidade, oropédica,
Ligas de titanio resisténcia ao corroséo em meio implantes
Ligas de Co-Cr desgaste, energia  fisioldgico, perda dentarios.

de deformacdo alta.

de propriedades
mecanicas com
tecidos conactivos

moles, alta
densidade.
Ceramicas e Boa Baixa forga de Ossos, juntas,
vidros biocompatibilidade, tenséo, baixa dentes,
Alumina resisténcia a resisténcia valvulas,
Zirconia comosao, inércia mecanica, baixa tenddes, vasos
Carbono guimica, alta elasticidade, alta sangdineos e
Fosfatos de resisténcia a densidade. artérias
Calcio Compressao, arificiais.
Porcalana
Vidros bioativos
Compositos Boa Valvula
Fibra de carbone  biocompatibilidade,  pMaterial de dificil cardiaca
Hesina termofixa resisténcia & fabricagao. artificial,
Fibra de carbono  corrosdo, inércia implantes de

termoplastico

Fosfato de calzio-

colageno

quimica, alta forga
de tenso.

junta de joelho.

Fonte: Park; Lakes, 2007.
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A biocompatibilidade de um material é principalmente determinada pela

liberagdo de substancias através da solubilizacdo ou corrosdo deste. Estas
substancias podem danificar células, ou, por estimulacdo de certas proteinas
celulares (p. ex.: interleucina-1 e interleucina-6), induzir o processo inflamatério.
Dessa maneira, a superficie de absorcdo ou acumulacdo de proteinas, ou a
interagcdo do material com a superficie extracelular, € importante para o meio
biolégico do material (por exemplo, a ligacdo célula/bactéria na superficie do
material). A adesao de proteinas (p.ex.: a formacdo da pelicula pelas proteinas

salivares) € influenciada pelas propriedades quimicas tanto quanto pelas
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caracteristicas fisicas do material (hidrofilicidade, energia superficial) (Shmalz;
Arenholt, 2007).

Ao lado do conceito classico de biocompatibilidade (material inerte, toleravel),
a influéncia de um biomaterial no metabolismo de células adjacentes tem ganhado
importante e crescente interesse (materiais bioativos). Superficies de materiais
podem ser pré-tratadas especificamente (biofuncionalizadas), como através do
recobrimento da superficie do titdnio com proteinas sinalizadoras (por exemplo,
proteina 6ssea morfogenética para favorecer a adesao ao tecido ésseo) (Shmalz;
Arenholt, 2007).

Ja a biofuncionalidade pode ser definida como a capacidade de um
dispositivo funcionar com resposta apropriada do hospedeiro em uma aplicagéo
especifica. Esta definicdo relaciona a biofuncionalidade a um conjunto de
propriedades que da a determinado dispositivo a capacidade de realizar uma funcgéo
semelhante a daquela do material que esta sendo substituido (Boshi, 1996).

Diversos biomateriais tém sido utilizados na confecgédo de implantes, sendo a
necessidade especifica o fator determinante para a escolha do material adequado.
Materiais rigidos substituem estruturas de suporte, como, por exemplo, tecido ésseo
e dentes, materiais flexiveis substituem tecidos moles como valvulas, musculos,
veias e pele.

Para que um material seja utilizado, € necessario que seja submetido a
rigorosos testes e somente apds aprovacao € que podem ser comercializados e
aplicados no meio biol6gico. A International Organization for Standartization (1ISO),
desenvolveu um documento conhecido como ISO 10993 — Biological Evaluation Of
Medicine Devices, o qual descreve os principios que governam a avaliagao bioldgica
de produtos para a saude dentro de um processo de gerenciamento de risco, a
categorizagao geral de produtos com base na natureza e duragdo do seu contato
com 0 corpo; a avaliacao de dados existentes de todas as fontes; a identificacdo de
lacunas no conjunto de dados disponiveis, com base em uma andlise de risco; a
identificacdo de conjunto de dados adicionais necessarios para analisar a seguranca
biolégica do produto para a saude; a avaliacdo da seguranca de produtos para a
saude (ABNT).

Dentre os biomateriais encontram-se os poliméricos, que sao materiais de
caracteristicas mais préximas aos tecidos, sendo, por conseguinte, utilizados na

reparacao da pele, tenddes, cartilagem, vasos sanguineos e tecidos mamarios bem
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como na producao de dispositivos implantados em locais diversos do organismo
(Silva, 2007).

2.5 Biomateriais Poliméricos

Materiais poliméricos tém sido usados desde tempos remotos. Em 1400,
Cristbvao Colombo encontrou nativos jogando com bolas feitas de um material
obtido de uma planta. Esta era uma borracha natural que se tornou um importante
produto apés Charles Goodyear, que ao adicionar sulfur melhorou dramaticamente
suas propriedades. O primeiro verdadeiro material polimérico sintético foi preparado
no inicio dos anos 1900, usando fenol e formaldeido para formar resinas — baekland
bakelite. Mesmos com o desenvolvimento dos polimeros sintéticos, ainda nao
haviam reconhecido a verdadeira natureza dos materiais que eles tinham preparado.
Em 1920, Herman Staudinger demonstrou que polimeros eram moléculas gigantes
ou macromoléculas. Em 1928 Carothers desenvolveu poliésteres lineares e entao
poliamidas, atualmente conhecidas como nylon. Em 1950, o trabalho de Ziegler e
Natta com a coordenacao de catalisadores anibnicos conduziu ao desenvolvimento
do polipropileno, polietileno de alta densidade e outros polimeros estereospecificos
(Harper, 2011).

Os biomateriais poliméricos sdao os materiais com aplicacées para saude,
produzidos a partir de polimeros sintéticos exemplo o Peek, ou naturais
(biopolimeros) exemplo a quitosana; biodegradaveis ou ndo. Os biodegradaveis sao
frequentemente divididos em duas categorias tendo a base o processo de
polimerizacao: sintéticos ou biologicos. Os polimeros sintéticos sdo aqueles que
possuem grupos susceptiveis ao ataque enzimatico (Wesller, 2007).

2.6 PEEK

O poli-éter-éter-cetona, PEEK, de alta massa molar foi primordialmente
produzido na década de 1970 nos Estados Unidos. Desde o comeco da sua
comercializacao no ano de 1981, a combinacao de facilidade de processo, excelente
estabilidade térmica e propriedades mecanicas em altas temperaturas estabeleceu o

PEEK como um material de uso geral para moldagem e extruséo, tanto na forma
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natural como reforcado, quando utilizado em aplicacbes de alto desempenho
(Cowie, 1991; May, 1985; Seymour, 1990; Woodhams, 1985).

E de amplo conhecimento por parte da comunidade cientifica da area de
materiais poliméricos que o PEEK é um polimero semicristalino com atrativas
propriedades mecanicas, tais como, alta resisténcia mecanica e rigidez (D’amoreet
al., 1990). Desse modo, este polimero torna-se um excelente material para emprego
em uma variedade de aplicagdes estruturais, tais como nos setores aeroespacial,
automotivo e industrias quimicas. Neste sentido, o PEEK e seus compdsitos
integram uma nova geracao de polimeros de engenharia aplicados atualmente, com
estimavel desempenho de suas propriedades estruturais e mecénicas inclusive em
situacbes de trabalho extremas, como por exemplo, em temperaturas elevadas
(acima de 150° e até 260°C) (Yilmaz e Sinmazcgelik, 2007). O PEEK é um

termoplastico semicristalino e possui a seguinte estrutura molecular Figura 5:

Figura 6 Estrutura quimica da PEEK (Hanswmann,2003)

As Poli-éter-éter-cetona sao polimeros termoplasticos com anéis aromaticos
ndo fluorados na cadeia principal, onde grupos fenil 1,4-di-substituidos estao
separados por ligantes, -O- e —CO- (Azevedo, 2005).

O PEEK tem uma temperatura de fusao alta (T, = 340°C) e uma temperatura
de transicao vitrea de 143°C, além de apresentar uma grande resisténcia quimica
(Jesus, 2005). Uma caracteristica das propriedades mecanicas do PEEK é o
substancial decréscimo nas propriedades quando proximas a temperatura de
transicdo vitrea. A rigidez da resina é pouco afetada entre temperaturas
extremamente baixas e 125°C. Entre 125 e 175°C, o médulo de flexdo € reduzido
cerca de trés vezes. Acima de 175°C, o efeito da temperatura no médulo de flexao é
reduzido e o mdédulo permanece praticamente inalterado até 315°C, temperatura em
que se inicia 0 amolecimento do material. Por ser uma resina semicristalina, o PEEK
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apresenta boa resisténcia a fadiga (May, 1985). Algumas das caracteristicas do
PEEK séo (Wlebeck, 2012):

e Baixa emissao de fumaca e gases téxicos em situagao de fogo;

¢ Resisténcia a altas temperaturas em uso continuo;

e Resistente a liquidos dialisantes, desinfetantes, solugbes de limpeza
anticongelantes, raios-X e radia¢gées gama;

e Alta resisténcia a fluidos;

e Excelentes propriedades isolantes, alta resisténcia dielétrica;

e Mantém baixa umidade;

¢ Rigidez elevada;

o Otima resisténcia a abrasio;

e Alta resisténcia a fadiga;

e Baixo coeficiente de friccao

A tabela abaixo nos mostra algumas propriedades do PEEK.

Tabela 2 - Propriedades do PEEK:

Propriedades PEEK
Temperatura de Fusao (°C) 343
Densidade (g/cm®) 1,37
Resisténcia a Tracao (Mpa) 188
Alongamento na Tracao (%) 2
Temperatura de deflexao térmica (HDT)(°C) 326

Fonte: Victrex, 2002.

O nivel de cristalinidade do PEEK depende do histérico térmico de
processamento. O resfriamento rapido deste polimero pode produzir uma
estrutura cristalina amorfa, no entanto, o polimero pode ser posteriormente
tratado termicamente para atingir o nivel de cristalinidade desejada. O PEEK
cristaliza em aproximadamente 6 segundos quando resfriado bruscamente de
400°C até 220°C. A cristalizagdo deste polimero acima de 300°C deve ser
evitada porque ocasiona a formacdo de cristalinidade a niveis excessivos,
dependente do tempo que resulta na restricdo das regiées amorfas presente
entre as lamelas, comprometendo a tenacidade do material. O nivel ideal de
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cristalinidade ideal para o polimero PEEK se encontra entre 25 a 40% (Cogswell,
1992)

2.6.1 Fatores que justificam a aplicacao do PEEK

Dentre varios fatores que justificam a aplicagdo do PEEK como implante
odontolégico, podemos destacar trés aspectos relevantes.

e Fator estético — O titanio pode provocar problemas estéticos devido a sua
baixa reflexdo de luminosidade. Isso pode ocasionar uma sombra escura nos
tecidos moles periimplantares nos casos de mucosa com biotipo fino e/ou
com recessao da mucosa em volta do implante de titanio, entretanto o PEEK
por ser processado na cor semelhante do local do implante (Schwitalla; Miller,
2013).

Conforme ilustrado na Figura 7 verifica-se um prejuizo estético na regido
periimplantar.

Figura 7 - Prejuizo estético (Fonte: Prépria)

e Interferéncia quimica no meio biolégico — O titdnio oxida, ou seja, torna-se
passivo em contato com o ar e em temperatura ambiente e nos fluidos

teciduais normais. Esta reatividade € favoravel aos dispositivos dos implantes
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dentais. Na auséncia do movimento interfacial ou em condi¢des ambientais
adversas, esta condicdo de superficie passivada minimiza o fenbmeno da
biocorrosao. Em situagbes em que o implante € colocado dentro de um local
receptor com a adaptagédo precisa no 0sso, areas arranhadas, desgastadas,
falhas na fabricacdo ou durante a insercao (torque mais elevado) iria oxidar
novamente in vivo. Outra desvantagem do titdnio em caso revestimento com
hidroxiapatita € que pode ocorrer esfoliagdo, lascas ou fissuras durante a
instalagdo expondo a superficie do titdnio que novamente iria oxidar in vivo
(Misch, 2008). Embora tanto o titanio comercialmente puro quanto as ligas de
titAnio sejam excepcionalmente resistentes a corrosao por causa da camada
passiva de éxido de titanio, eles ndo sao inertes ao ataque corrosivo. Quando
a superficie oxidada € quebrada ou removida, é improvavel o seu
restabelecimento. O titAnio pode ser corrosivo tanto quanto outras
restauracbes metdlicas. A corrosdao pode levar ao enfraquecimento da
estrutura do implante e liberar elementos corrosivos os quais podem produzir
ostedlise e perda de osso marginal. Tudo isso pode acarretar o insucesso
clinico. Isso ndo ocorreria com o implante em PEEK (Marya, 2011).
Propriedades Mecéanicas — Quanto mais o modulo elastico do implante se
assemelha aos tecidos biolégicos adjacentes, menor a probabilidade de
movimento relativo na interface desse implante. O osso cortical apresenta um
mobdulo elastico muito inferior ao do titanio. O PEEK possui seu médulo
elastico e resisténcia a tracdo mais proximo do 0sso que os implantes de
titanio (Calister, 2002; Park e Lakes, 2007; Misch, 2008).
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 Local da Pesquisa

A pesquisa foi realizada no Laboratorio de Avaliacdo e Desenvolvimento de
Biomateriais do Nordeste — CERTBIO, localizado na Unidade Académica de
Engenharia de Materiais, na Universidade Federal de Campina Grande/ UFCG.

3.2 Materiais

. Amostras de Poli-éter-éter-cetona (PEEK) com dimensdo de 3 cm x 4
mm. llustrado na Figura 8.

Figura 8 - Amostras de PEEK (Fonte: Prépria)

3.3 Métodos

Os corpos de prova foram obtidos pelo método de prensagem, a uma pressao
de 5,0 Mpa, 400°C de temperatura e 30 min em prensa hidraulica. Corpos de prova
Tipo | (ASTM D638) de PEEK.

As amostras foram analisadas através dos seguintes ensaios: Microscopia
Eletrénica de Varredura — MEV com Espectroscopia por Energia Dispersiva de raios
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X — EDS, Difracdo de raios-X (DRX), Espectroscopia na Regido de Infravermelho
com Transformada de Fourier (FTIR), Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) e
Molhabilidade por Angulo de Contato. Todas as analises foram realizadas no
Laboratério de Desenvolvimento e Avaliagao de Biomateriais (CERTBIO).

3.5 Caracterizacoes

3.5.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) / Espectroscopia por Energia
Dispersiva de raios X (EDS)

E uma técnica capaz de produzir imagens com alta magnificacdo (até 300.000
X) e resolucdo. A microscopia eletrénica analisa o material varrendo-o com um feixe
de elétrons que interage com a superficie da amostra, fornecendo informacdes sobre
a morfologia e topografia das superficies de sélidos, sendo uma técnica util no
estudo da topografia de superficies (Fook, 2005).

As amostras foram analisadas em um microscopio eletrénico de varredura
(MEV), modelo Phenon TM Pro X, com a finalidade de observar a morfologia dos
corpos de prova do PEEK, com uma magnificagédo de 1000x.

As analises por espectroscopia por energia dispersiva de raios X foram
realizadas no equipamento Phenon TM Pro X. Um detector instalado na camara de
vacuo do MEV mede a energia associada aos elétrons da amostra. Como os
elétrons de um determinado atomo possuem energias distintas, € possivel

determinar quais elementos quimicos estdo presentes na amostra.

3.5.2 Difracao de raios X (DRX)

As andlises de difracdo de raios X foram conduzidas a temperatura ambiente
em aparelho XRD-7000 Shimadzu, utilizando radiacdo Ko do cobre (1,5418 A),
tensdo de 40 kV e corrente 30 mA. A amostra de PEEK foi examinada em um

intervalo de 26 entre 5 e 80 graus a uma velocidade de 1°/min.



38

3.5.3 Espectroscopia na Regiao do Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR)

A técnica de FTIR em modo de absorbancia sera utilizada para caracterizar
o PEEK.

As analises utilizando a técnica de espectroscopia na regiao de infravermelho
com transformada de Fourier das amostras de PEEK foram realizadas em
temperatura ambiente e o equipamento utilizado foi um Spectrum 400 da Perkin
Elmer. A técnica FTIR serd usada para identificar as bandas caracteristicas dos
grupos funcionais presentes nas matérias primas utilizadas nesta pesquisa utilizando

a faixa de varredura de 4000 a 600 cm™.

3.5.4 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

A andlise por DSC foi utilizada para identificar o comportamento dos corpos
de prova do PEEK que foram confeccionados. Foi utilizado o equipamento DSC Q20
(TA Instruments) operando por atmosfera de nitrogénio para analise de transicoes

de fase para observacao de modificacées na estrutura cristalina das amostras.

3.5.5 Molhabilidade por Medida de Angulo de Contato

A técnica consiste no calculo da tenséo superficial da membrana baseada na
analise do formato da gota. O angulo de molhabilidade entre a gota de agua
destilada com tensdo superficial conhecida e a superficie sélida depende da relagédo
entre as forcas adesivas, que fariam a gota se espalhar sobre a superficie.

As analises de angulo de contato foram efetuadas ap6s o gotejamento de
agua destilada na superficie da amostra. Foi utilizada uma camara digital para
capturar a imagem, estas imagens foram, posteriormente, remetidas a um
computador que possui um programa especifico para ser feita a conversao do
angulo da interface liquido-material em unidade de tenséao interfacial. A medida do
angulo de contato, assim obtida, foi utilizada para caracterizar a molhabilidade das
superficies.
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3.5.6 Ensaio Mecanicos de Tracao

O ensaio de tensao-deformacado fornece uma indicacao da resisténcia e
também da tenacidade do material em teste. Em geral, os resultados do ensaio de
tensdo-deformacdo s&o apresentados como tensdo versus deformacdo de
engenharia. A curva tipica € obtida a partir das medi¢cdes de carga (F) e da
elongacao (AL). A tensdo nominal ou de engenharia (oN) € determinada dividindo-se
a carga aplicada (F) pela area da sec¢ao transversal inicial do corpo de prova (Ao). A
deformacao nominal ou de engenharia (¢) é obtida da leitura do extens6metro, ou
seja, dividindo-se a variacdo do comprimento de referéncia (AL) pelo comprimento
de referéncia inicial, Lo, que representa a area util do corpo de prova (Silva, 2012).

A tenséo de engenharia € definida como a forga por unidade de area da
amostra ndo deformada enquanto que a tensao verdadeira, é a for¢a por unidade de
area minima da amostra sob carregamento. Como a secéao transversal da amostra
diminui com o aumento da carga, de acordo com a razdo de Poisson, a area efetiva
sob carga sempre diminui com o aumento da carga. Portanto, a tensdo verdadeira
(oV) é sempre igual ou maior que a tensdo de engenharia (oN), podendo ser
representada por oV = oN(eN + 1). Analogamente, a deformacao de engenharia (eN)
é dada pelo aumento do comprimento em relagcdo ao comprimento inicial da amostra
enquanto que a deformacao verdadeira (ev) € a variacao instantanea da deformacéao
em um instante qualquer em relagdo ao comprimento inicial, e pode ser dada pelo
logaritmo natural da razdo do comprimento total pelo inicial da amostra, podendo ser
expressa por €V =In(eN + 1), (Throne et al., 1993) e (Lotti, 2004).

Os ensaios de tracdo foram realizados em uma Maquina Universal Instron,
modelo 3366, célula de carga 500N com aplicacdo de uma velocidade de

carregamento de 50 mm/min.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) / Espectroscopia por Energia
Dispersiva de raios X (EDS)

Os ensaios de MEV e EDS foram realizados com a finalidade de observar a
morfologia de superficie dos corpos de prova do PEEK e obter informagdes sobre os
elementos quimicos presentes nas amostras respectivamente.

Observa-se na Figura 9 a micrografia de um material de superficie densa,
uniformemente lisa. As regides mais claras sao resultados da acado do feixe de
elétron que incide sobre a amostra. Ja na Figura 10 sdo observados os

componentes quimicos presentes na amostra.

5kV - Charge Red. AUG 10 2015 13:45
80 um < 63 | BSD Full PEEK

Figura 9 -Micrografias do corpo de prova de PEEK. Magnificagao 1000x. (Fonte: Prépria)
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Weight percentage Certainty
85.5% 99.2 %
14.5 % 99.4 %

0 1 2 3 4 5 B
491 364 counts in 120 seconds

Figura 10 - EDS e Percentual de Massa do corpo de prova de PEEK (Fonte: Propria)

Observa-se nos resultados de EDS os elementos carbono e oxigénio
presentes na amostra, estes resultados eram esperados e corroboram com

Hanswmann, (2003).

4.2 Difracao de Raios-X (DRX)

A Figura 11 ilustra o difratograma de raios X do PEEK com seus planos de
caracteristicos.
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Figura 11 - Difratograma do PEEK (Fonte: Propria).

O difratograma do PEEK mostra quatro picos cristalinos intensos em 26 = 20°,
21°, 23°, e 29° e um halo amorfo por volta de 20°. Esses picos correspondem
respectivamente as reflexdes nos planos 110, 111, 200 e 211 e esses valores
corroboram com Silva (2012).

Na analise de DRX foi observado que o PEEK tem comportamento de material
semicristalino, que a estrutura ortorrombica caracteristica do material se manteve,
com seus planos de difragdo caracteristicos, corroborando com Silva e Costa (2011).
Por ser uma resina semicristalina, o PEEK apresenta boa resisténcia a fadiga (May,
1985).

De acordo com Yoo e Im (1999), alguns polimeros semicristalinos
semirrigidos como poli (éter-eter-cetona) (PEEK), apresentam um comportamento
particular de picos duplos de fusdo durante a andlise de DSC. Num primeiro
momento, poderia ser interpretado como um artefato produzido na analise, muito
mais do que uma caracteristica do polimero. Contudo, para Papageorgiou e Bikiaris
(2005), alguns trabalhos mostram que ha real presenca de duplas regides de
cristalitos produzindo morfologias diferentes. Este comportamento tem sido
explicado basicamente pela formacdo de morfologias diferentes associados ao
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processo de cristalizacdo destes polimeros, podendo apresentar dois ou mais 50
cristais com diferentes estruturas ou pelo menos dois grupos com estruturas
lamelares diferentes, ou ainda, diferentes morfologias cristalinas.

O carater semicristalino do PEEK, (25 — 50 % de cristalinidade) garante a
esse material resisténcia a solventes organicos e & fadiga dinamica. A temperatura
ambiente, o polimero se comporta como um tipico termoplastico utilizado em
engenharia. E tenaz e apresenta excelente capacidade de carga durante longos
periodos (Vitrex, 2007).

4.3 Espectroscopia na Regiao do Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR)

A técnica de FTIR foi utilizada com o objetivo de identificar bandas
caracteristicas dos grupos funcionais obtidos do PEEK. De acordo com a Figura 12,
pode-se afirmar que nao ocorreu alteracao no perfil do PEEK ap6s a confeccao do
corpo de prova. Na Figura 12 é observado o resultado de FTIR do PEEK.
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Figura 12 — Espectro do PEEK (Fonte: Prépria).
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Analisando os espectros de FTIR observaram-se as bandas tipicas de
absorcao do PEEK, sendo essas bandas representadas na Tabela 3, corroborando

com Nguyen e Ishida, (1987) e Mazur e colaboradores (2008).

Tabela 3 -Bandas e tipos de vibragbdes caracteristicas dos grupamentos do PEEK

Banda (cm-1) Vibracoes
1594 Estiramento principal C=0
1646 Estiramento secundario C=0
1488 Estiramento C=C dos anéis aromaticos
1219 Estiramento assimétrico C-O-C
836 e 766 Deformacao das ligacées C-H do anel para fora
do plano

Fonte: (Diez, 2009; YANG, 2009)

No espectro de PEEK, a banda mais intensa é a de 1215 cm™, que corresponde a
estrutura de éter aromatico, enquanto a banda a 1640 cm™' corresponde as unidades
benzofenona (Nakamura et al., 2006).

4.4 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

Na Figura 13 pode-se observar a curva DSC do PEEK.

17,07

Peak = 344 68 °C

Area =T73.077 mJ
Delta H = 45,6733 J/

Heat FlowEndo Down (my) —— ———
.

2,987 50 100 150 200 250 300 350 389,
Temperature (°C)

Figura 13 - Gréfico da curva de Calorimetria Exploratéria Diferencial do PEEK (Fonte: Prépria).
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A Figura 13 ilustra o resultado da andlise térmica realizada por calorimetria
exploratéria diferencial do PEEK. Observa-se a presenca de um pico endotérmico
em 344,68° C, com inicio em aproximadamente 320° C e final em 349° C,
comportamento caracteristico de polimeros semicristalinos, ou seja, a presenca de
um pico mais largo correspondente a fusao, ao invés de picos estreitos que ocorrem
em materiais altamente cristalinos. Esse resultado corrobora com Gatti; Silva e
Tarpani (2006) que trabalhou com a andlise térmica do laminado PEEK/Carbono
submetido a diferentes rotas de processamento.

Esses mesmos autores observaram que em temperaturas acima de TG as
cadeias do PEEK tém mobilidade suficiente para se reorganizarem, havendo a
possibilidade da formacdo das regides cristalinas durante o aquecimento lento da
amostra durante o ensaio, com 0 aparecimento de um correspondente pico
exotérmico relativo a temperatura de cristalizacao (TC), e afirmam que o grau de
cristalinidade de um dado polimero depende da sua taxa de resfriamento durante o
processo de solidificagdo. Taxas mais lentas favorecem o movimento e alinhamento
das macro-moléculas, e o consequente arranjo mais elaborado e regular da
estrutura final.

Como esperado, a amostra que apresentou maior grau de cristalinidade foi a
recozida, proximo de 37% em massa (ou 35% em volume). A partir da curva
apresentada foi calculada a entalpia de fuséo cristalina para este polimero como
sendo igual a 45,6733 J.g" este resultados corroboram com a anélise de DRX e
Rego (2012).

De acordo com Krishna et al., (2006), a degradacao da cadeia principal do
PEEK ocorre por volta de 490 °C.

De acordo com o fabricante, o PEEK & uma escolha excelente para trabalhos
a temperaturas acima de 300°C, pois apresenta estabilidade térmica em operacao
continua (Vitrex, 2007).

4.6 Molhabilidade por Medida de Angulo de Contato

A Figura 14 ilustra o resultado do teste do PEEK. Foram realizados dez
medicoes do PEEK.
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Figura 14 - Medida de angulo de contato para o PEEK (Fonte: Prépria)

Foi encontrada uma média de 56,07° (£1,45) resultados estes obtidos a partir
da média dos angulos de contatos encontrados na amostra.

De acordo com os resultados, verifica-se que o PEEK apresentou as medidas
de angulo de contato menor que 90° o que indica hidrofilicidade. Este resultado era
desejavel devido ao PEEK ser destinado para um posterior contato com o corpo
humano.

Caso o angulo de contato estatico tenha um valor acima de 902, o liquido tem
a tendéncia a nao molhar a superficie e a fase € chamada de ndo-molhante. Com
um valor aproximado a zero, o liquido recobre toda a superficie formando um filme
fino de fluido molhante. Quando o valor do angulo for menor ou igual a 90° a
molhabilidade é dita parcial. Logo, quanto menor for o angulo, maior serd a
molhabilidade (Wisniewski; Arguelho, 2011).
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4.6 Ensaio Mecanico de Tracao

Os ensaios mecanicos de tracdo foram realizados com o propésito de se
avaliar o comportamento mecénico do PEEK. Para tanto, em conformidade com a
norma ASTM D 638 foram ensaiados 5 corpos de prova do material (PEEK). A
Tabela 4 ilustra os valores do médulo de elasticidade e da resisténcia a tracdo em
relacao PEEK.

Tabela 4 - Modulo de elasticidade e da resisténcia a tracdo em relagdo PEEK

Médulo de Elasticidade Resisténcia a tracao
(Gpa) (Mpa)
PEEK 1,37 63,57

Fonte: Propria
A Tabela 5 ilustra os valores do mdédulo de elasticidade e da resisténcia a
tracao em relacdo ao Titanio e o0 0sso.

Tabela 5 - Médulo de elasticidade e da resisténcia a tracdo em relacdo ao 0sso
cortical, osso trabecular e titanio.

Médulo de Elasticidade Resisténcia a tracao

(Gpa) (Mpa)
Osso Cortical (direcao 17,7 133
longitudinal)
Osso Cortical (direcao 12,8 52
transversal)
Osso Trabecular 0,4 7.4
Titanio 107 484

Fonte: Calister, 2002.;Park e Lakes, 2007

Dentro da regido elastica do gréfico de tenséo versus deformacao verdadeira,
a tensao é proporcional a deformacéo, isto é, o material obedece a Lei de Hooke e
dela se obtém o moédulo de elasticidade (E). Na mesma curva, pode-se obter
também a elongacdo na ruptura e a tensdo no limite de escoamento do material
(Throne et al., 1993)
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Comparando os dados da Tabela 4 e da Tabela 5 nota-se que tanto o mdédulo
elastico e a resisténcia a tracao do PEEK sdo mais proximos ao 0sso que o titanio. O
que habilita o PEEK para substituir o titdnio em algumas aplicagdes médicas.

Uma caracteristica das propriedades mecanicas do PEEK é o substancial
decréscimo nas propriedades quando proximas a temperatura de transicao vitrea. A
rigidez da resina € pouco afetada entre temperaturas extremamente baixas e 125°
C. Entre 125 e 175° C, o mddulo de flexao é reduzido cerca de trés vezes. Acima de
175° C, o efeito da temperatura no modulo de flexdo é reduzido e o méddulo
permanece praticamente inalterado até 315° C, temperatura em que se inicia o

amolecimento do material.
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5 CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos, chegamos as seguintes conclusées:

o Os corpos de prova apresentaram propriedades de superficie lisa e
densa.

o A andlise térmica apresentou uma transicdo de primeira ordem tipica
do PEEK, 344,68°C.

o Apresentou hidrofilicidade, capacitando-o para uso em meio biol6gico;

. Apresentou propriedades mecanicas mais proéximas ao 0SSO que 0S

implantes atuais de titanio.

. O método de processamento da amostra ndo alterou as caracteristicas
do material, demonstrando ser o PEEK um material estavel ao
processamento e a aplicabilidade deste para a confeccao de artefatos,

tais como um implante odontoldgico.
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