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Resumo: A utilizagdo de biomateriais é bastante comum em cirurgias de implantes odontoldgicos visando a
recuperagao da estética e fungdo da regidao afetada. Para o sucesso dos implantes, utilizando um biomaterial, o
mesmo deve possuir boa resisténcia ao desgaste e a corrosao no meio corpdreo e nao apresentar toxicidade. No
corpo humano a degeneracdo 6ssea, bem como o desgaste ou corrosdo dos implantes, frequentemente trazem
complicagdes clinicas. O objetivo principal deste trabalho é utilizar a fluorescéncia de raios X por energia dispersiva
(ED-XRF), para analisar a pureza dos pinos de titanio utilizados como implantes odontolégicos que nao sofreram
osseointegragdo, estabelecendo uma relagdo entre as impurezas encontradas na composi¢ao dos implantes e a
resposta bioldgica adversa. Este sistema consiste de um tubo de raios X da marca Moxtek e um detector
semicondutor SR-100CR da marca Amptek. Os resultados das analises dos pinos, de diversos fabricantes nacionais,
coletados em diferentes cursos e clinicas odontoldgicas, mostraram que os pinos possuem grande pureza em Ti
(99%), os elementos considerados como impurezas (Ca, Cr, Fe, Ni e W) foram evidenciadas em nivel de tragos
(<1%) e que a grande evolugdo tecnoldgica das empresas nacionais na fabricagdo destes pinos permite colocar no
mercado produtos de qualidade e enorme pureza. Pode-se concluir que a ndo osseocintegracao dos implantes,
ndo pode ser atribuida a impureza dos pinos de titanio, mas a outros fatores, como: higiene do campo cirdrgico
inadequada, sobrecarga de forca sobre o implante, infeccdo ao redor do mesmo, fixagdo insatisfatéria na
instalacdo etécnicacirdrgicainadequada.
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Study of the quality of titanium pins for dental implants using
energy dispersive x-ray fluorescence (ed-xrf)

INTRODUGAO

A reposicdo de 6rgdos ou tecidos perdidos
pelos seres humanos tem sido realizada desde os
primordios das ciéncias médicas. A reabilitagdo e
retorno a integralidade de formas e fungdes, através
dos mais diversos artificios possiveis, sdo atualmente
tema de varias pesquisas, porém, os resultados
obtidos nem sempre suprem as necessidades
individuais (1).

Desde o século XVI, os materiais metalicos tém
sido utilizados em aplicagdes como implante. O uso
de metais nobres como o ouro, a prata e a platina, teve
sérias restricOes para a maioria das aplicagbes em
fun¢do de suas propriedades mecanicas inadequadas
além do seu alto custo. Atualmente, existem trés
grupos de materiais metalicos em amplo uso como
biomateriais, sdo eles: os acos inoxidaveis, as ligas a
base de cobalto, especialmente o Vitallium com 66%
de Co, 28% de Cr e 6% de Mo, e as ligas a base de
titdnio. O metal titanio e suas ligas tém sido usados
com sucesso como biomateriais, devido as suas
propriedades mecanicas, quimicas, excelente
resisténcia a corrosdo e biocompatibilidade (2).

Os biomateriais devem possuir requisitos
essenciais como: biocompatibilidade,
biofuncionalidade, bioadesdo, propriedades
mecanicas e quimicas compativeis com aquelas dos
0ss50s (3), o que resultou de estudos com ligas de
titdnio, com adicdo de diferentes componentes:
zirconio, aluminio, niébio, tantalo e platina, surgindo
entdo novas ligas. Para acelerar os mecanismos
envolvidos na osseointegragdo, os implantes de
titdnio sdo frequentemente recobertos com
hidroxiapatita e fosfatos de célcio (Ca3(PO4)2), dentre
outros, visando promover uma ligagdo quimicacom o
0ss0 (4). Entretanto, ndo estd completamente
explicada a resposta celular a camada de apatita e o
titanio, especialmente as fungdes desenvolvidas pelo
calcio e o radical fosfato na interacdo entre as células e
as camadas (5).

De acordo com BARBOSA & FEDUMENTI em
2006 (6), os implantes dentarios estdo se tornando a
primeira opgao para a reposicdo de dentes por parte
do profissional Cirurgido-Dentista, bem como por
parte do paciente. As vantagens apresentadas pelo
tratamento de reposicdo dentaria através de proteses
confeccionadas sobre implante sdo inimeras e trés
destas indicages merecem destaque especial: a
preservacdo biolégica dos dentes adjacentes ao
espago protético, a preservacdo da estrutura éssea
remanescente dorebordoalveolar e a estética.

Um dos principais motivos de se considerar os
implantes dentérios, para substituir os dentes
ausentes € amanutengao do osso alveolar. O implante
dentério inserido no 0sso serve ndo apenas como
ancoragem para o dispositivo protético, mas também
como um dos melhores procedimentos de
manutencdo preventiva em odontologia. A tensdo e o
esforco podem ser aplicados sobre o osso

Amostra N°

01
02
03
04
05 (mini)
06 (mini)
07
08
09
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22-T
23-T
24-T
25-T
26-T
27-T

Fabricante

NEODENT
SIN
PEC-LAB
PEC-LAB
Nao informado
Nao informado
NEODENT
NEODENT
NEODENT
BIONNOVATION
BIONNOVATION
BIONNOVATION
BIONNOVATION
BIONNOVATION
BIONNOVATION
BIONNOVATION
Nao informado
Nao informado
Nao informado
Nao informado
Nao informado
NEODENT
NEODENT
BIONNOVATION
SIN
PEC-LAB
CONEXAO

Dimensao (mm)

3.75X11
3.25X13
34X13
32X14
23X11
23X11
4.50X 11
50X11
3.75X11
50X 115
33X13
33X13
3.75X85
33X10
3.3X115
33X13
3.75X10
3.75X10
3.75X10
3.75X10
3.75X10
375X11
375X11
3.75X11.5
3.25X13
34X13
3,75X10

Tabela 1: Distribuigao dos Pinos Estudados

Elemento

Cadmio (Cd)
Estanho (Sn)
Ferro (Fe)
Ferro (Fe)
Cobre (Cu)
Cobre (Cu)
Zinco (Zn)
Zinco (Zn)

Chumbo (Pb)
Chumbo (Pb)
Chumbo (Pb)

Linha Energia(Kev) Canal
La 3,133 329
Lo 3,443 363
Ka 6,398 659
KB 7,057 724
Ka 8,040 825
KB 8,904 914
Ko 8,630 886
KB 9,570 979
La 10,550 1078
LB 12,612 1282
Ly 14,762 1497

Tabela 2: Elementos e a relagdo energia/canal
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circunjacente ao implante. Como resultado, a
diminuigdo do trabeculado 6sseo, que ocorre apds a
exodontia, é revertida. H& um aumento deste
trabeculado e da densidade do osso quando o
implante dentério é inserido e inicia sua fungéo.

Nos ultimos 20 anos a utilizagdo de dispositivos
metalicos, cerdmicos ou compdsitos Nno campo
biomédico possibilitou uma melhora na qualidade de
vida da populagdo. A evolucdo nessa area permitiu o
desenvolvimento de mais de 50 materiais diferentes,
utilizados em varios dispositivos protéticos (7).

Em implantes dentérios, o Ti usinado ja
apresenta bons resultados da interagcdo com o tecido
biolédgico e sua comprovada biocompatibilidade
torna-o uma excelente alternativa as ligas que contém
niquel, cobalto e berflio as vezes associados a
problemas como hipersensibilidade, reacdes alérgicas
e carcinogénicas (8).

Além da excelente biocompatibilidade, outras
caracteristicas favoraveis que incluem: alta resisténcia
a corrosdo, baixa densidade, alta relacédo
resisténcia/massa, alta ductilidade, baixa
condutividade térmica, bem como adequadas
propriedades mecanicas, favorecem sua crescente
aplicacdo em estruturas de proteses dentarias,
ocorrida nas duas Ultimas décadas. Entretanto, para
melhorar essa interacdo, conhecida como
osseointegracdo, sdo realizadas modificagdes na
superficie dos implantes. As modificacdes mais
utilizadas s@o: aspersao térmica com TiO2, jateamento
por particulas (Ti, Al ou Si), o ataque &cido e, mais
recentemente, a técnica por feixe de laser. A técnica
por feixe de laser vem ganhando destaque por ser
uma técnica que nao deixa vestigios de contaminagdo
da superficie, pois 0s processos de texturizagdo
podem causar contaminacdo do implante, caso a
neutralizacdo dos agentes &cidos utilizados no
processo seja insuficiente, ou a eliminacdo de
elementos abrasivos aplicados nas técnicas de
abrasdo mecanica ndo seja realizada de maneira
eficiente (8).

O principal objetivo deste trabalho foi realizar,
utilizando a Fluorescéncia de Raios X por Dispersdo de
Energia (ED-XRF), um estudo da pureza de pinos de Ti
utilizados em implantes odontolégicos e determinar a
composicdo quimica dos implantes que foram
instalados e que ndo sofreram osseointegracdo e
estabelecer uma relacdo entre as impurezas
encontradas na composicdo dos implantes e a
resposta bioldgica adversa.

MATERIAIS E METODOS
Para este estudo foram utilizados um total de
27 pinos de implantes dentéarios, representados na
Tabela 1. Destes implantes, exatamente um to‘ alde 21,
que nado sofreram osseointegracdo, foram coletados
em cursos de Implantodontia e clinicas odontoldgicas.
Alguns destes implantes ndo tiveram sua marca

devidamente informada pelo Cirurgido-Dentista que

o realizou e outros de diferentes fabricantes, entre
eles: Bionnovation, Neodent, Pec-Lab e SIN. Além
destes, outros 06 implantes foram também analisados
como pinos testemunhas, e identificados com
numeragdo de 22 a 27 (T), como grupo controle,
adquiridos frente a estes mesmos fabricantes. A
Bionnovation, Neodent, SIN e a Conexdo sdo 0s
fabricantes de implantes nacionais com maior nimero
de vendas no mercado, justificando a inclusdo da
empresa Conexdo na analise dogrupo controle.

A Tabela 1 mostra a distribuicdo dos pinos
estudados. As andlises foram realizadas no
Laboratorio de Metrologia das RadiagGes lonizantes
do Departamento de Energia Nuclear da
Universidade Federalde Pernambuco.

2.1- Sistema de Fluorescéncia Raios X

O sistema de fluorescéncia de raios X por
dispersdo de energia (ED-XRF) utilizado é constituido
de um tubo de raios X, um detector de Si, multicanal,
um amplificador e um computador para aquisicdo de
dados. O aparelho de raios X utilizado é de fabricacdo
MOXTEK, modelo 40kV MAGNUM, com um alvo de
tungsténio, seu comprimento é de 5,53cm e a largura
de 2,86cm com um colimador de didmetro 0,16cm
com tensdo de operacdo de 40kV e corrente de 100
pA. O detector utilizado foi o XR-100CR, Si-PIN da
AMPTEK. A &rea do detector é de 13 mm2, espessura
de Silicio de 300um, janela de berilio de 12,5um e
resolugdo de 204eV para uma energia de 5,9keV (9). A
saida do detector é acoplada ao um sistema
mutticanal Pocket MCA 8000A, de fabricacdo da
AMPTEK que permite o processamento digital de
pulsos e aquisicdo dos dados emtemporeal.

2.2- Calibragdo do Sistema de Fluorescéncia de Raios
X

Antes das andlises dos pinos, foi realizado um
estudo da geometria entre o detector, tubo de raios X
e a amostra e determinar a calibragdo do sistema que
permitiu estabelecer uma relagéo entre o fotopico e a
energia de radiagdo. Para obtengdo dos espectros de
fluorescéncia de raios X foi utilizado um tubo de raios
X operando com uma tensao de 30 KV e corrente de
5A e um tempo de aquisicdo de 240s. Os elementos
analisados foram: cadmio cobre chumbo, ferro,
estanho e zinco. Os espectros dos raios X
caracteristicos obtidos foram analisados utilizando o
programa AXIL (Analysis of X-Ray spectra by
Interactive Least squares fitting), desenvolvido pela
Agéncia Internacional de Energia Atdmica (IAEA) em
1991 (10), para andlise de espectros de raios X.
Através do programa AXIL foi possivel determinar os
picos sobrepostos, permitindo uma melhor analise
dos dados. A partir das energias correspondentes as
linhasK, Ke L (11), 2, foipossivel relacionar o valor do
canal do fotopicode cadaespectrocom aenergiados
raios X de fluorescéncia correspondente e identificar o
elemento presente naamostra.
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RESULTADOS
3.1 - Determinagdo das concentrages dos Elementos
Analisados.

A partir dos espectros obtidos nos dois pontos
de medida, de cada pino e os espectros de energias
dos raios X caracteristicos da linha K (11) foi possivel
identificar os elementos presentes nas amostras e suas
concentracdes. Foram realizadas cinco medidas em
cada posicdo e em cada pino, com um tempo de
aquisicdo de dez minutos. Os espectros foram
analisados utilizando-se o programa AXIL. As tabelas 3
e 4 mostram os elementos encontrados em cada
amostra e os valores médios de suas concentragdes. O
simbolo < mostrado para alguns elementos nas
tabelas significa que os mesmos apresentaram
concentracdo inferior ao limite de detecgdo do sistema.

Os resultados das analises de todos os pinos
revelaram quantidades muito pequenas de impurezas
e que alguns dos elementos detectados sdo comuns ao
tecido hospedeiro.

As tabelas 3 e 4, mostram que todos os pinos,
tanto na posicao 01 como na posicdo 02, possuem
99% da sua composicdo em titanio e que, em quase
todos os pinos, as concentracdes dos elementos Ca, Cr,
Fe, Ni e W foram encontradas a nivel de tragos. Por
outro lado, os elementos O, N, H e C, ndo foram
detectados, pois suas concentracdes encontram-se em
nivel de ultratragos e os valores dos mesmas estdo
abaixo do limite de detecgdo do sistema ED-XRF e que
as concentragBes dos elementos na posicdo 02 sdo
menores daquelas da posicdo 01, pois a area de
irradiac&o foi menor.

Observou-se também que nas diferentes
amostras, as concentracdes dos elementos
encontrados podem ser representadas da seguinte
maneira Ti>Ca>Fe>Cr (12) e que os valores das
concentragdes das impurezas, sdo iguais ou menores
que as concentracdes maximas permitidas,
preconizada pela American Society for Testing and
Materias (13).

DISCUSSAO

Estudos desenvolvidos por Journéus et al. em
1992(14), mostraram que uma das principais causas de
insucessos em implantes sdo a carga e o desenho de
parafusos de fixagdo protética para restauragdes de
implantes unitarios. O foco desse trabalho foi o estudo
da estabilidade do parafuso, frente as forcas oclusais
maximas para pacientes com coroas unitarias (as quais
usam um s6 parafuso para estabilizar a reconstrucdo
protética ao implante). As medidas das forgas oclusais
foram relacionadas com pardmetros geométricos para
cada paciente, para determinar a capacidade retentiva
do parafuso.

Em estudos sobre a osseointegragdo,
Branemark et al. em 2005 (15), utilizaram pinos de
titdnio com a mesma pureza destes analisados neste
estudo, e encontraram os seguintes elementos: titanio
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FIGURA 1 - Incidéncia
do Feixe na Posicdo 1.

FIGURA 2 - Incidéncia
do Feixe na Posigdo 2.
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Elemento Ca Ti Cr Fe
Energia(KeV) 31313 4.509 5.412 6.399
Amostra 1 172+37 133141419 265+10 349+27
Amostra 2 925141 150973+450 < 469125
Amostra 3 < 96214+317 < 107+16
Amostra 4 < 1134631278 < 255+21
Amostra 5 77715018 14124518 < 70131
Amostra 6 163+44 1616281474 < 402126
Amostra 7 257149 124680320 < 415+29
Amostra 8 88251+311 < 115+15
Amostra 9 82402+292 < 134+16
Amostra 10 3613+92 2251384552 < 57736
Amostra 11 < 1408761412 < 578126
Amostra 12 256+54 115404419 166121 363122
Amostra 13 866+69 128255+392 < 16419
Amostra 14 172+39 109039+393 265165 349+23
Amostra 15 457161 259630+581 < 753143
Amostra 16 630+55 222440+567 115+117 575%36
Amostra 17 44647 1969731542 < 524+33
Amostra 18 8551540 2184401490 < <
Amostra 19 253168 2410794563 < 684140
Amostra 20 < 263022+530 < 640141
Amostra 21 487152 2906091611 < 306+33
Amostra 22 244+53 240648+571 < 574138
Amostra 23 < 283722+550 < 570142
Amostra 24 4716 282687+615 < 703+43
Amostra 25 525+41 1409731450 < 669+25
Amostra 26 < 283722+550 < 20716
Amostra 27 322452 289545+712 < 208147

Ni w
7.513 11.33
< 442+22
< 447+23
< 297+19
< 228+11
230+30 687+31
< 248+18
108+13 312+19
56+14 289+19
96+15 26618
< 906+33
359+27 594+28
270%21 264123

< <
246+21 294122
155+40 860+35
575+36 903+32
< 863+30

< <

< <
114+37 771+35

< <

< <

< <

< <

< <
570142 138+40

< <

Tabela 3: Valores médios das concentragdes e desvio padrao
dos elementos constituintes dos pinos (posicao 01, t=10 min).

(99,75%), ferro (0,05%), oxigénio (0,10%), nitrogénio
(0,03%), carbono (0,05%) e hidrogénio (0,012%). De
acordo com este trabalho, pinos com pureza de 99%
em titanio fazem com que o tecido dsseo seja capaz
de aceitar a presenca de uma ancoragem protética
ndo bioldgica e se adapte a transferéncia de cargas
funcionais, sem iniciar um processo de rejeicdo.
Diversos autores desenvolveram estudos com a
finalidade de identificar a rejeicdo de implantes
ocorridos com biomateriais de alta pureza.

4.1 - Estudo Estatistico — Método Anélise de
Componentes Principais— (ACP)

A partir dos dados dos espectros e utilizando o
programa The Unscrambler v. 9.2 da CAMO PROCESS,
foram realizadas as andlises de componentes
principais (ACP). A ACP é um método estatistico de
andlise multivariada, que procura identificar os
comportamentos semelhantes e distintos entre as
amostras. A informac&o relativa ao conjunto de dados

originais € sintetizada nos graficos de scores e
loadings. Através do grafico de loadings é possivel
identificar as varidveis que sdo responsaveis pelos
agrupamentos, enquanto o grafico do scores fornece
informagGes sobre as amostras (16).

Com intuito de avaliar as possiveis
semelhancas e diferencas entre as amostras foi
aplicada a andlise por componentes principais nos
espectros obtidos por fluorescéncia de raios X.
Inicialmente, foi realizado um pré-processamento nos
dados, normalizando-os e aplicando uma corregdo
de linha de base. A normalizagdo tem a finalidade de
aproximar todos os dados a mesma escala, enquanto
que a transformagao baseline é utilizada para corrigir
o efeitode linha de base dos espectros das amostras.

Entdo a analise de componentes principais foi
aplicada utilizando as contagens obtidas para todo o
espectro, ou seja, utilizando 2048 canais como
varidveis. Os resultados obtidos estdo apresentados
na Figura 1 no qual as coordenadas CP1 e CP2
representam a influéncia positiva da varidvel titanio
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(Ti). Os resultados mostram o agrupamento das
amostras dos pinos de acordo com o fabricante.
Observou-se que as amostras 5, 16, 17, 20, 21 e 23
encontram-se no eixo positivo de CP1, indicando uma
presenca mais elevada de Ti. As amostras 20 e 21
encontram-se mais deslocado no eixo superior, em
relagdo a CP2, indicando que possuem maior teor de
Fe em relacdo as outras amostras. Mesmo
conseguindo separar os pinos por fabricante, agrande
quantidade de Ti presente em todas as amostras
predomina na avaliagdo dos dados. Observa-se
também que as amostras 1, 2, 3,7, 9, 11 e 14 possuem
um menor teor Ti, quando comparadas com as outras
amostras. Este tratamento foi realizado somente para a
posicdo 01, visto que, para a posicdo 02, devido a
pequena drea analisada, as consideragdes acima
estariamincorretas.

CONCLUSAO
Em fun¢do dos resultados obtidos pode-se
afirmar que quando houver rejeicdo em implantes
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Elemento Ca Ti Cr Fe
Energia(KeV) 3.313 4.509 5.412 6.399
Amostra 1 < 34519+189 < 41+11
Amostra 2 291+22 33651+184 < 114+14
Amostra 3 < 56380+239 < <
Amostra 4 112+36 2325+45 < 278+56
Amostra 5 58+12 9542+98 < 66+10
Amostra 6 < 4699173 < <
Amostra 7 331+25 50767+119 < 138+12
Amostra 8 < 80730+296 < 81+16
Amostra 9 < 516711237 < 119+14
Amostra 10 463148 144599+458 159125 454+24
Amostra 11 < 75804293 < 24117
Amostra 12 242+21 201561143 < 6611
Amostra 13 < 49990+231 < 72+12
Amostra 14 187+26 54064+234 60+43 113+16
Amostra 15 209+26 467721217 < 86x14
Amostra 16 260+37 120584442 670+81 375122
Amostra 17 < 92953+310 < 14619
Amostra 18 145+13 1215841480 < <
Amostra 19 < 38195+199 78+12
Amostra 20 < 37766+311 126+43 249+19
Amostra 21 < 31084+182 < 11216
Amostra 22 < 110219+287 < 187+18
Amostra 23 309+380 116604+70 396+23 <
Amostra 24 198+26 49872+317 < 96+14
Amostra 25 191+12 35451+192 < 118+14
Amostra 26 < 574801289 < <
Amostra 27 < 33334+152 < 222+16

Ni w
7.513 11.33
< <
< 331+13
27316

< <
72+11 252+13
< 373125
39+11 512+28

59+ 359+

< <
408+25 339+28
210+17 218+18
59+12 229+14

< <
12+12 206+15
< 199+14
302+22 102+20
99+18 100+16

< <
66+12 148+14
149+15 215+16
565+150 523+47
< 43141

< 16+
< 419+42

< <
396+23 216121
328+123 343+78

Tabela 4: Valores médios das concentragoes e desvio
padrao dos elementos constituintes dos pinos (posi¢ao 02, t=10 min).

odontoldgicos feitos com pinos de titdnio com pureza
de (99%), esta ndo estéa relacionada com o biomaterial
utilizado e sim com outros fatores, como por exemplo
o sistema imunoldgico do paciente.

A ndo osseointegragao dos implantes ndo é
devido & contaminagdo dos elementos tracos Cr, Fe e
Ca, ela pode ser atribuida a outros fatores como:
higiene do campo cirdrgico inadequada, sobrecarga
de forca sobre o implante, infeccdo ao redor do
mesmo, fixacdo insatisfatdria no momento da
instalagdoetécnicacirirgicainadequada.

ABSTRACT

The use of biomaterials is very common for
dental implant surgery in order to recover the
aesthetics and function of the affected area. For the
success of the implant using a biomaterial, it must have
good resistance to wear and corrosion in the body
environment and does not present toxicity. In the
human body the bone degeneration, as well as the
wear or corrosion ofthe implants, often leads to clinical

complications. The aim of this study is to use the
Energy Dispersive X-ray Fluorescence (ED-XRF)
technique to analyse the purity of the titanium pins
used in dental implants that did not undergo
osseointegration, establishing a relationship between
the composition of the impurities found in implants
and adverse biological response. This system consists
of an X-ray tube of Moxtek brand and a
semiconductor detector SR-100CR of Amptek brand.
The results of the analyzes of the pins, from various
manufacturers, collected in different courses and
dental clinics, showed that the pins have high purity Ti
(99%) and the elements considered as impurities (Ca,
Cr, Fe, Ni and W) were evidenced in trace level (<1%)
and the major technological developments in national
companies in the manufacture of pins allows the
production of high quality and purity pins. The results
also supported the conclusion that no
osseointegration of the implants, cannot be attributed
to impurity of titanium pins, but other factors, such as:
inadequate hygiene of the surgical site, overloading,
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infection around the implant, instability at installation
time, inadequate surgical technique. Key-words: Dental
Implants, Impurity, Osseointegration, Analysis by ED-
XRF
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