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Resumo

Os acos inoxidaveis e as ligas Nitinol sdo os materiais metalicos de elei¢cdo no
fabrico de aparelhos ortoddnticos fixos, devendo a sua preferéncia a boa resposta do
bindmio propriedades mecanicas - resisténcia a corrosdo. Embora comumente aceites
como ligas biocompativeis, esta propriedade pode ficar comprometida, devido ao impacto
do constituinte fluido da cavidade oral, a saliva, nestes biomateriais. A rutura da camada
passiva de dxidos formada a superficie das bioligas metalicas, expande no tempo a
libertacdo dos produtos de corrosdo, podendo conduzir a reagdes locais e sistémicas.
Torna-se, assim, essencial estudar os fendmenos de corrosdo que ocorrem em pecas que
compdem o aparelho fixo e a consequente libertacdo de i6es metalicos no decorrer do

tratamento ortodontico.
Para tal, dividiu-se o trabalho em dois grandes grupos: o estudo in vivo e o in vitro.

No primeiro caso, avaliou-se a concentragdo de ides Ni, Cr e Fe na saliva de uma
amostra constituida por 17 pacientes, durante diferentes periodos de tratamento
ortoddntico, nomeadamente antes da colocacgdo, 2 dias ap6s o inicio do tratamento e 1, 4
e 12 semanas apos a colocacao do aparelho. Na segunda parte do estudo, as varias pecas
que compde o aparelho fixo, como brackets, bandas, tubos, ligaduras e fios, foram

colocadas em saliva artificial com dois valores de pH (2,3 e 6,7) durante 30 dias.

As concentragdes in vivo obtidas, por recurso a Espectrometria de Emissdo Otica
com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-OES), mostram que ndo existem diferencas
significativas ao longo das fases de tratamento, registando-se um ligeiro aumento dos
niveis em Ni e em Cr quatro semanas ap0s a colocacao do aparelho. Os maiores niveis de
libertacdo foram obtidos para o Fe que atinge 0 seu maximo uma semana apés o inicio do
tratamento. No estudo in vitro verificou-se uma evidente promog¢do da corrosdo dos
metais em pH mais acido, observando-se ainda que, de todas as pecas, 0s brackets foram
aqueles que libertaram maior teor em ides metalicos como consequéncia da menor

resisténcia a corrosao.

A caracterizacdo efetuada por Microscopia Eletronica de Varrimento acoplada a
Espectrometria de raios X de Energia Dispersiva (SEM/EDS) permitiu avaliar as
alteracdes morfoldgicas e quimicas da superficie das ligas metélicas, tendo sido

identificados sinais de corrosdo. A formacéo de biofilme a superficie das ligas metalicas,



identificada por SEM/EDS, ao alterar as caracteristicas funcionais destes materiais,

poderd, também, contribuir para a intensificacdo do processo de biocorroséo.

Todavia, os teores de ides metalicos determinados neste trabalho encontraram-se
abaixo dos limites de ingestdo diaria (100-800 pg/dia para o Ni, 50-280 pg/dia para o Cr
e 10-50 mg/dia para o Fe) ndo representando perigo para a satide humana. E necessario,
no entanto, continuar a vigiar de perto os efeitos da corrosdo nos aparelhos fixos,

especialmente em individuos com hipersensibilidade aos ides metalicos.

Palavras chave: Ortodontia; Libertacdo de ides metalicos; Estudo in vivo; Estudo in

vitro.



Abstract

Stainless steel and NiTi alloys have been widely used to manufacture fixed
orthodontic appliances due to their good mechanical properties and corrosion behavior.
Although commonly accepted as biocompatible alloys, this property could be
compromised due to the oral cavity fluid, the saliva. Therefore it is essential to study the
corrosion phenomena of commercial biometallic alloys and consequently the unavoidable

metal ion release during clinic treatment with can lead to local and systemic reactions.

For this, the present work was divided into two parts: the in vivo and the in vitro

studies.

In the in vivo analysis the metallic ion concentrations, namely Ni, Cr and Fe,
present in the saliva of 17 patients were assessed during different times of the orthodontic
treatment. Regarding the in vitro studies, different components of the fixed appliance,
such as brackets, bands, tubes, ligatures, and arch wires, were placed in artificial saliva
of different values of pH (2.3 and 6.7) during 30 days.

In vivo concentrations obtained by Inductively Coupled Plasma - Optical Emission
Spectrometry (ICP-OES) show that there are no significant differences throughout the
different treatment times, exhibiting a slight increase in Ni and Cr contents 4 weeks after
the beginning of the treatment. For Fe, the highest levels were detected upon 1 week. In
the in vitro study, it was demonstrated that acidic pH enhances the metallic corrosion
during static saliva immersion. Among all the fixed components, the brackets were those

revealing the higher ions amount after 30 days of saliva submersion.

The characterization carried out by Scanning Electron Microscopy coupled to
Dispersive Energy Spectrometry (SEM/EDS) allowed to evaluate the morphological and
the chemical alterations of the alloy’s surface and also the identification of corrosion
signs. The biofilm detected on commercial biometallic alloys upon 2 years of fixed
treatment, changes the functional characteristics of those materials and, contributes to the

biocorrosion intensification.

Finally, the Ni, Cr, and Fe concentrations obtained in the present work could be
considered insignificant from a toxicological point of view. In fact, the average daily
metal contents release are below to those recommended for daily dietary level (100-800

pg/day for Ni, 50-280 pg/day for Cr and 10-50 mg/day for Fe). However, corrosion

Xi



monitoring should continue to be addressed mainly for patients with hypersensivity to

metals.

Keywords: Orthodontic; Metal ion release; In vivo study; In vitro study.
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ADN Acido desoxirribonucleico
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1. Introducao

A utilizacdo de ligas metalicas em componentes ortoddnticos possibilitou o
aperfeicoamento das propriedades mecéanicas dos materiais dentarios que, por sua vez,
permitiu obter progressos significativos no tratamento clinico, como foi o caso da
introducio das ligas NiTi em 1971%. Nos ultimos anos, devido & cada vez maior procura
de tratamento ortodéntico, quer por motivos estéticos, quer por motivos de saude, tem-se
tornado evidente a necessidade de melhorar a resisténcia mecénica, aumentar a resisténcia

a corros3o e baixar a citotoxicidade dos componentes do aparelho fixo?.

Propriedades vantajosas tais como a sua resisténcia mecanica e resisténcia a corrosao,
e, acrescentando no caso das ligas de Nitinol a propriedade de memaria de forma, fazem
das ligas de aco inoxidavel e de NiTi os materiais de eleicdo para a composicao dos
aparelhos fixos®. A boa resisténcia a corrosio que estas ligas apresentam deve-se
sobretudo a formacdo da camada de 6xido na superficie do metal. Porém, esta camada
passiva apesar de protetora ndo é infalivel, sobretudo quando exposta a microambientes

propicios a corrosdo como € o caso da boca*®.

O ambiente da cavidade oral é particularmente propicio a biodegradacdo dos
aparelhos fixos, sendo caracterizado por flutuagdes de pH e de temperatura, pela presenca
de atividade enzimatica e microbiana e pelas vérias substancias quimicas derivadas da
dieta e parametros fisiologicos e psicoldgicos do individuo®’. A suscetibilidade a
corrosdao dos materiais metalicos quando colocados no ambiente intraoral aumenta
significativamente, ocorrendo inevitavelmente a libertacéo de ides metalicos para 0 meio.
Adicionalmente, os movimentos e a friccdo resultantes da interacdo do fio com as
restantes pecas do aparelho, as forcas exercidas nos varios componentes, a mastigacéo e
a escovagem dos dentes também promovem a degradacao da superficie dos materiais € a

corrosdo dos mesmos’2.

Das substancias libertadas, os iGes Ni e Cr reclamam especial atencdo. O niquel é
referenciado como um elemento tdxico e cuja exposicdo deve ser cuidadosamente
monitorizada. E tido como um forte alergénio e desencadeador de reacbes de
hipersensibilidade, sendo potencialmente carginogénico e mutagénico, capaz de provocar
alteracOes ao nivel molecular nas cadeias de ADN. O cromio é também considerado um

agente toxico e mutagénico, associado a ocorréncia de reacOes alérgicas. Na sua forma
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hexavalente (Cr(VI1)) levanta ainda problemas graves de citotoxicidade, sendo capaz de
danificar o ADN. Niveis mais elevados de cromio estdo também associados a distdrbios
do sono, dores de cabeca e vomitos*®.

Tém sido reportadas ao longo dos anos manifestagdes clinicas em pacientes
ortodonticos, tais como hiperplasia gengival, descamagcéo labial, eritemas multiformes e
periodontites, associadas a respostas inflamatorias provocadas pela corrosao do aparelho

fixo e pela consequente libertacdo de ides metalicos para o meio intraoral”°.

E sabido, portanto, que a introdugdo de ibes metalicos no organismo humano
constitui um sério risco para a saude, sendo que estes podem ser libertados em diferentes
sitios e a diferentes niveis, afetando funcbes bioldgicas e levando a reacGes locais e
sistémicas'®. Os metais pesados, como é o caso do Ni e do Cr, podem danificar
diretamento o ADN ou inibir a sua reparac¢ao, assim como podem inibir acdes de defesa
celular ou aumentar o mecanismo de peroxidacao lipidica, provocando alteracGes ao nivel
da permeabilidade e integridade das membranas celulares!!. No entanto, os importantes
papéis destes elementos na resisténcia a corrosdo das ligas de aco inoxidavel e nas ligas
de NiTi tornam dificil a sua exclusdo da composicéo de materiais ortodonticos?. Por tudo
isto, torna-se essencial estudar os fendmenos de corrosdo que ocorrem nas pecas que
compde o aparelho fixo e a consequente libertacdo de ibes metalicos no decorrer do

tratamento ortodéntico.

Varios estudos in vitro e in vivo tém sido realizados com o intuito de melhor
compreender as alteracBes provocadas pelos fenGmenos corrosivos em pecas de aco
inoxidavel, tais como brackets, bandas e tubos, e em pecas de NiTi como o fio do aparelho
fixo, e, apesar das dissemelhancas que encontramos entre as investigacdes, de uma forma
geral todas concluem que os valores determinados ndo ultrapassam os limites de ingestéo

diaria, sendo por isso considerados nio alarmantes para a satde dos individuos*?,

Apesar dos baixos valores de concentragdes encontrados na literatura, a presenca
de ibes metalicos, ainda que em baixas quantidades e em niveis ndo toxicos, pode
interferir com os mecanismos celulares, provocar danos diretos e indiretos nas bases de
ADN e promover mutagdes genéticas’. Assim, importa continuar a investigar a relagdo
entre a libertacdo dos ides metalicos e o uso de aparelho fixo durante o tratamento

ortodontico.



O presente trabalho surge precisamente com esse proposito, visando a
determinacdo e a comparacao das concentracfes de ibes metélicos, nomeadamente de Ni,
Cr e Fe, presentes na saliva dos pacientes durante os diferentes periodos do tratamento
clinico. Optou-se por utilizar a saliva como substrato biologico a analisar pois para além
de ser o principal diluente do corpo humano permite realizar estudos a longo termo?2. A
hipo6tese nula testada nesta investigacéo é a de que as concentracdes de iGes metalicos na
saliva dos pacientes ndo se alteram significativamente com a colocacdo de aparelho fixo.

O método experimental esta dividido em duas fases. A primeira fase € dedicada a
recolha passiva da saliva dos pacientes em cinco momentos especificos: t1 - antes da
colocacdo do aparelho fixo, t2 — 2 dias ap6s a colocacdo, t3 — 1 semana apés, t4 — 4
semanas apds e t5 - 12 semanas apds o inicio do tratamento. Na segunda fase da
investigacdo procede-se entdo a quantificacdo dos teores de iGes metalicos presentes nas
amostras de saliva através do método de Espectrometria de Emissdo Otica com Plasma
Indutivamente Acoplado (ICP-OES).

Complementarmente realizou-se um estudo in vitro no qual os constituintes do
aparelho fixo (brackets, bandas, tubos, ligaduras e fio) foram imersos em solucOes de
saliva artificial, com dois niveis de acidez (pH=2,3 e pH=6,7), durante 30 dias em
condicdes estaticas. As solucdes de saliva apds o periodo de imersdo foram analisadas
por ICP-OES para quantificar os niveis de ides metalicos presentes. Ainda se procurou
observar por Microscopia Eletronica de Varrimento e por Espectrometria de raios X de
Energia Dispersiva (SEM/EDS) alteragBes na morfologia dos materiais metalicos,
pretendendo estudar a influéncia das condi¢cGes ambientais, como o pH da solucdo, na

corrosdo das pecas.

O trabalho que aqui se apresenta possui cinco capitulos. Na introducéo pretendeu-
se contextualizar o assunto estudado e indicar as motivac6es que levam a reflexdo sobre
o tema. Ao longo do capitulo 2 é exibida uma breve revisdo bibliogréfica sobre os tipos
de corrosdo suscetiveis de ocorrerem nos componentes ortoddnticos, assim como 0s
fatores que influenciam a sua degradacdo, falando-se ainda dos efeitos nefastos do Ni
para a salude humana, concretizado-se, por fim, um apanhado geral de estudos in vitro e
in vivo realizados ao longo dos anos. A descricdo dos materiais e métodos envolvidos
nesta investigagdo encontra-se no capitulo 3. No capitulo 4 revelam-se os resultados

obtidos nos estudos in vivo e in vitro sendo nesta mesma seccao realizada a sua discusséo



e interpretacdo. Por fim, no ultimo e quinto capitulo, encontram-se as conclusdes deste

trabalho e algumas sugestdes para futuras investigagoes.



2. Revisao bibliografica

A biocompatibilidade dos materiais empregues em aplicac6es biomédicas é um
dos principais critérios a assegurar para garantir que estas possam ser utilizadas pelo ser

humano em tratamentos médicos.

As ligas de Niquel-titanio (NiTi) com 47-52% de niquel® e as ligas de aco
inoxidavel compostas por 8-12% de niquel e por 17-22% de cromio sao largamente
utilizadas em aparelhos ortodénticos fixos'® reunindo propriedades mecanicas vantajosas,
tais como uma boa resisténcia mecénica e propriedades elasticas (efeito de memoria de
forma, no caso das ligas NiTi)!*, conjugadas com uma elevada resisténcia a corrosio®**.
No entanto, a biocompatibilidade destes materiais em ambiente oral coloca algumas

questdes.

2.1. A corrosdo das ligas metalicas, utilizadas em
aparelhos ortodonticos fixos

. Tipos de corrosao

O ambiente da cavidade oral é particularmente propicio a degradacdo dos metais
devido as suas propriedades ionicas e a presenca de acidos organicos e enzimas
produzidas pelos micrébios e bactérias existentes na boca®. O processo de
degradacdo que ocorre nos materiais designa-se por corrosao, no qual os aparelhos
ortoddnticos geram correntes eletrogalvanicas utilizando a saliva como meio,
causando a libertacdo de ides metalicos através de reagdes quimicas’®. Podemos
entdo definir corrosdo como a degradacdo gradual dos materiais devido ao ataque
eletroquimico, fendmeno que levanta especial preocupagdo no caso dos componentes

dos aparelhos ortodonticos®’.

Sdo as reacgdes de oxidacdo e reducdo, e a formacao da camada passiva de 0xido
metalico sob a superficie do material, que determinam o0 como e o0 porqué dos

materiais ortoddnticos corroerem?®’, podendo existir varios tipos de corrosio.



Comecemos por falar do tipo de corrosdo mais comum que ocorre em todos 0s
metais, a corrosdo uniforme. Este tipo de corrosao deve-se sobretudo a interacdo dos
metais com o meio onde estdo inseridos e & posterior formagdo de compostos
hidroxidos e organometalicos (compostos que possuem pelo menos uma ligacéo
carbono-metal, sendo que o metal pode ser o boro, o silicio ou 0 arsénio)®. A corrosio
uniforme diz respeito a qualquer reagdo quimica ou eletroquimica que ocorra
uniformemente por toda a superficie exposta ou por uma area consideravel. Para que
ocorra, 0 meio corrosivo precisa de ter igual acesso a todas as partes da superficie, e
0 metal tem de ser uniforme ao nivel da sua composicéo. Este tipo de ataque pode ndo

ser detetado até que sejam dissolvidas grandes quantidades de metal?’.

A corrosdo do tipo pitting, causada normalmente pelo atague ndo uniforme de
ides cloreto em locais aleatoriamente distribuidos®, tem sido observada em fios e
brackets ortoddnticos’. A corrosdo pitting ataca de forma agressiva a superficie do
metal, originando furos’, os chamados pits, que nio s&o mais do que poros com
profundidade igual a sua largura®. Geralmente ocorre nas bases dos metais, as quais
se encontram na maioria das vezes revestidas por uma fina camada de 6xido. Na
presenca dos ides cloreto, a camada degrada-se em determinados locais e da-se uma
répida dissolugdo dos metais subjacentes & mesma, criando-se furos. Desta forma, as
superficies dos fios de aco inoxidavel e de NiTi apresentam furos e poros, locais
considerados muito suscetiveis a ataques corrosivos®'’. Curiosamente, foram
detetadas estruturas caracteristicas de corrosdo pitting em componentes nunca
utilizados, o que leva a crer que este processo se possa iniciar ainda antes da colocacao

intraoral do aparelho ortodontico®.

Quando estamos perante duas superficies muito préximas ou locais muito
estreitos, como fendas (crevice), onde a troca de oxigénio é dificultada, observamos
corros&o do tipo crevicel’. Este fendmeno ocorre apds a aplicagido de elementos ndo
metalicos no material metalico, como por exemplo, a colocacdo de ligaduras elasticas
no bracket, e surge devido a diferenca de iGes metalicos ou da concentracdo de
oxigénio entre a fenda e a vizinhanga®®. Em situacdes clinicas, a profundidade da
fenda pode ir dos 2 até aos 5 mm, perfurando a base do bracket, e a quantidade de
metal dissolvido a partir deste pode ser relativamente alta'®. O ataque corrosivo deve-
se principalmente a insuficiente concentracdo de oxigénio, que ndo permite a

regeneracdo da camada passiva de Oxido de cromio nas superficies dos materiais de



aco inoxidavel, associada a formacdo de placa e produtos derivados da flora
microbiana®*8, A diminuicio do pH e o aumento de ides cloreto em solucéo sio dois
fatores essenciais para a iniciacdo e propagacao da corroséo crevice. Quando o meio
se torna mais &cido a camada passiva da liga metalica dissolve-se, acelerando o
processo de corrosao local. Os produtos corrosivos, como os ides Fe, Cr e Ni, alguns
dos principais componentes do a¢o inoxidavel, acumulam-se nas fendas e promovem

a formac&o de uma solugéo de acido cloridrico, na qual a taxa de corrosdo é elevadal’.

A corrosdo do tipo fretting, responsavel pela maioria dos iGes metalicos
libertados nos tecidos, resulta de uma ag&o conjunta de ataque quimico e mecénico®’.
Este fendbmeno ocorre em areas de contacto sujeitas a pressdo de carga, como se
verifica na interface entre o fio metalico e a ranhura do bracket, ao qual esta ligado®.
A corrosdo fretting é um tipo de corrosdo-erosdo que aumenta com o0 movimento
relativo entre o fluido corrosivo e a superficie do material, sendo que o réapido
movimento do fluido corrosivo erode fisicamente e remove a camada protetora do
material, expondo a liga metalica, por si SO reativa, que se encontra por baixo da
mesma e acelerando o processo de corrosdo®’. Em situagGes clinicas, a profundidade
da fenda pode situar-se entre 0s 2 e 0s 5 mm, sendo suficiente para perfurar a base do
bracket,, que pode ter como consequéncia uma quantidade de metal dissolvido

relativamente alta’®.

Acoplando dois metais distintos, ou metais pertencentes a mesma liga mas sujeitos
a tratamentos diferentes, estabelecem-se processos de oxidacio e dissolugdo®, que
constituirdo o mecanismo da corrosdo galvanica®. Este fenémeno ocorre por
exemplo quando se colocam os brackets, e o fio ortodéntico em contacto,
componentes constituidos por ligas diferentes com potenciais corrosivos também eles
distintos!’. O metal menos nobre (ou a regido menos nobre da superficie do metal)
sofre oxidacdo, perdendo eletrbes e tornando-se num anodo, ocorrendo
consequentemente a libertacdo de catides sollveis para 0 meio circundante (meio este
denominado de eletrolito). Por sua vez, o metal mais nobre (ou a regido mais nobre
da superficie do metal) torna-se o catodo da célula eletroquimica e nao fica sujeito a
fendmenos corrosivos'®. A razdo de area de superficie entre as duas ligas diferentes é
um fator com grande importancia no comportamento da corrosdo galvanica, podendo

levar a uma maior taxa de corrosao da liga anodica se for desfavoravel, isto e, se



existir uma grande superficie metélica no catodo e uma pequena superficie no

anodo?’.

Os brackets de aco inoxidavel sdo sujeitos a uma gama de temperaturas elevadas
(aproximadamente entre 500°C e 800°C) durante o seu processamento (as chamadas
temperaturas de sensibilizacdo), nas quais ocorre uma alteragdo na microestrutura da
ligal”®, Nessas temperaturas, o cromio e o carbono presentes no aco inoxidavel
reagem, formando precipitados de carboneto de crémio nas fronteiras de grdo. A
presenca deste precipitado, solivel mesmo em acidos fracos, e a diminuicdo de
cromio tornam essas regides da liga particularmente suscetiveis a corrosdo
intergranular'®, Contrariamente a corrosdo uniforme ou do tipo pitting, em que
ocorre a dissolucdo de uma grande superficie do bracket, na corroséo intergranular
apenas sdo removidas as regides da liga préximas das fronteiras de grao, o que pode

levar & formagao de gréos isolados®18.

Uniforme Crevice Pitting
(Fenda) (Picada)
Ca.rga
+—Movimento
=
Fretting Galvanica Intergranular

(Tensdo)

Figura 2.1 — Representacdo esquematica dos tipos de corrosdo. Imagem adaptada de Chaturvedi et al., An overview
of orthodontic material degradation in oral cavity, 2010.

Podemos ainda falar sobre a relacéo existente entre a atividade microbioldgica
e os fendmenos corrosivos. A acdo dos microbios ocorre em dois sentidos, por um lado,
certas espécies podem metabolizar os metais das ligas, por outro, os produtos derivados
da acdo microbiana e 0s processos metabolicos associados a estes microorganismos
podem alterar as condi¢cdes do microambiente (por exemplo diminuindo o pH e,
consequentemente, promover a corrosdo do material)®. O resultado da atividade destes
seres Vvivos na peca metélica constata-se através da presenca de crateras em forma de

cone, com tendéncia a localizarem-se ao longo das fronteiras de grdo. Hoje em dia este
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fenémeno ndo é tdo frequente, talvez devido a melhoria das préaticas de higiene oral dos
pacientes8, E também conhecido o efeito da atividade enzimatica na formacéo de crateras

nas bases de brackets ortoddnticos®.

Figura 2.2 — A¢o microbidtica nas pegas ortodonticas. 1- Ataque de microorganismos na base de um bracket de ago
inoxidavel.8; 2 — Atividade microbiana num material dentario e presenca de complexos cristalinos (estruturas
clbicas).

A corrosdo dos materiais ortoddnticos e a consequente libertacao de ides metélicos
podem ainda causar reagOes alérgicas aos pacientes, mais ou menos graves!’® e
descoloragdo dos tecidos moles adjacentes ao aparelho e dos proprios dentes®’. Para
além disso, a corrosdo pode afetar significativamente as propriedades dos materiais,

levando a alguma rutura mecanica dos componentes do aparelho’1°,

Figura 2.3 — Reag0es alérgicas a metais. 1 — Reacéo alérgica severa ao niquel apos a colocagdo de aparelho fixo, apresentando
eczema e urticaria.?%; 2 — Descoloragdo do esmalte apds o uso de brackets metalicos.®; 3 — Reacdo alérgica no labio inferior
causada pela utilizagdo de aparelho fixo.®



. Fatores que determinam a resisténcia a corrosao

Existem alguns fatores cuja influéncia no processo de degradacéo e na resisténcia
a corrosdo € de assinalar. Em primeiro lugar, temos o fabricante do material e o tipo de
processamento que este sofreu ao longo do seu fabrico. Aqui incluem-se também o tipo
de liga utilizada, as propriedades dos metais que a comple e as caracteristicas da
superficie do material. No segundo conjunto de fatores englobam-se todas as condi¢des
do ambiente no qual a pecga ortoddntica esta inserida, nomeadamente o pH, a temperatura
e a flora oral. Por fim, interessa ainda referir a importancia do uso (e envelhecimento) da

liga metalica, assim como os fendmenos consequentes (stress mecanico, fadiga)>1021-24,

A resisténcia a corrosdo das ligas de aco inoxidavel deve-se maioritariamente a
presenca do cromio, o qual forma uma camada passiva a superficie do material'!. A
formagéo (passivacdo) e a dissolucdo (repassivacdo) desta camada ocorrem de forma
espontanea, quando o crémio entra em contacto com o ar ou quando se encontra em
ambientes fluidos. Para que a camada passiva de cromio se forme e se mantenha €
necessario a presenca de oxigénio; por sua vez, a acidez do meio e a existéncia de ides
cloreto no mesmo, podem causar danos na camada. Em ambientes aquosos, a camada
passiva de cromio é maioritariamente constituida por um 6xido, na regido mais proxima
da superficie metélica (regido mais interior), e por um hidréxido, na regido mais proxima

do meio ambiente (regido mais exterior)®.

A adicdo de niquel nas ligas de ago inoxidavel aumenta a sua resisténcia a
corrosdo, na medida em que compete com o crémio na formacéo de sais, €, COmo possui
uma maior afinidade, permite que fique uma maior quantidade de crémio disponivel para
a passivacao. Também a adicdo de molibdénio mostrou, em estudos anteriores, aumentar
a resisténcia aos fendmenos de corrosdo®*?°. A existéncia de pontos de soldadura no
material contribui para uma maior suscetibilidade a corrosdo, uma vez que estas estruturas
tendem a emitir correntes eletrogalvanicas juntamente com a saliva, provocando a
libertacdo de ides metalicos. Além do mais, 0 aco inoxidavel na sua fase austenitica (o
mais utilizado em aplicacBes ortoddnticas?®) pode perder a sua resisténcia a corrosio
quando submetido a temperaturas entre 400° C a 900°C, gama de temperaturas utilizadas
em ortodontia para soldadura. A redugdo da resisténcia a corrosdo das ligas de ago
inoxidavel, deve-se entdo a precipitacdo do carboneto de cromio-ferro nos limites de gréo,

quando o material é sujeito a essas elevadas temperaturas'’. Pode-se afirmar ainda que,
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embora as ligas de aco inoxidavel possuam um revestimento devido a camada passiva de
cromio, esta camada revela-se menos eficaz na resisténcia aos fenGmenos corrosivos
quando comparada com a camada de 6xido de titdnio formada nos componentes de ligas
NiTi4,

Quando falamos das ligas NiTi, temos de atribuir a sua resisténcia a corrosdo ao
teor de titdnio que constitui o material (valores normalmente entre 48% a 54%). O titanio
pode formar vérias configuracdes de oxidos (TiO, TiOz e Ti20s), sendo que o dioxido de
titdnio € a forma mais estavel e por isso, a que ocorre mais frequentemente*. O TiO2 deve
ainda a sua facilidade de formacdo a baixa energia necessaria para a respetiva reacgao
quimica, podendo formar-se quando o titdnio entra em contacto com o oxigénio ou com
a agua, sendo ambas as rea¢des termodinamicamente muito favoraveis®. Apesar de alguns
estudos mostrarem que a espessura da camada de éxido aumenta através de uma relagédo
logaritmica com o tempo de imersdo no meio dos eletrdlitos, outros obtiveram conclusdes

diferentes, nomeadamente sobre o estado estacionario da camada de TiO> °.

Quando a camada de 6xido é danificada ou removida, sendo incapaz de se voltar
a formar em certas partes da superficie, a liga de niquel-titanio torna-se tdo corrosiva
como as outras ligas metalicas. A rugosidade da superficie das ligas que contém titanio €
superior a observada em ligas de aco inoxidavel, o que pode servir de célula galvanica na

boca, e assim aumentar a suscetibilidade a corrosio?’.

Por vezes, num tratamento ortoddntico, utilizam-se componentes “reciclados”
(como por exemplo brackets, e fios ortoddnticos reciclados). Estes componentes, ap6s
serem removidos, sdo normalmente sujeitos a um tratamento térmico de forma a ficarem
higienizados e aptos para uma nova utilizagdo. Sabe-se que, devido ao tratamento pelo
qual os brackets metalicos passam, as suas propriedades fisicas podem sofrer alteracGes
e, consequentemente, a resisténcia a corrosdo pode ser afetada. Como anteriormente dito,
quando as ligas de aco inoxidavel sdo sujeitas a altas temperaturas, forma-se um
precipitado de carboneto de cromio que aumenta a suscetibilidade a corrosdo
intragranular e enfraquece a estrutura da liga. Desta forma, os brackets e fios reutilizados
possuem uma menor resisténcia a corrosdo, libertando uma maior quantidade de iGes,

quando comparados com os mesmos dispositivos ortoddnticos ndo-usados?*28,
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Existem trés métodos utilizados para o0 processamento de componentes
ortodonticos, nomeadamente por fundigéo (casting), fresagem (milling) e moldagem por
injecéo (injection molding)*8. A diferente escolha nas técnicas de processamento, assim
como nas técnicas de acabamento e polimento dos materiais, podem influenciar o
comportamento a corrosdo do material®. A microestrutura de um metal é um parametro
que afeta as suas propriedades mecénicas, como por exemplo a sua resisténcia a corrosao.
Por sua vez, a microestrutura é determinada pela composicéo da liga, e pelo tratamento
térmico (com calor) ou pelo trabalho a frio a que € sujeita, e, uma alteracdo na
microestrutura do metal implica mudancas nas suas propriedades quimicas e fisicas?. Por
exemplo, no processamento dos brackets, o trabalho a frio € realizado durante a fresagem
e 0 corte da peca, 0 que pode induzir o aparecimento de um par galvanico entre a area
trabalhada e a ndo trabalhada, ou seja, pode levar ao aparecimento de duas areas de metal
distintas, o que por sua vez promovera o processo de corrosdao. Também na fase final do
processamento, muitos fabricantes recorrem ao polimento eletroquimico
(electropolishing) para melhorar a estética do componente e diminuir a sua
suscetibilidade a corrosdo. No entanto, ao sujeitar a peca ao polimento eletroquimico,
podem ser induzidas células galvanicas entre as areas polidas e as ndo polidas, o que

aumentara a vulnerabilidade do material & corrosao®.

Estudos anteriores mostram que uma diminuicdo do pH da boca reduz a resisténcia
a corrosao dos materiais ortodénticos e produz um aumento da libertacdo de ides
metalicos??3, Os fatores que levam a um pH mais é4cido vdo desde a dieta de cada
individuo, até ao seu estado emocional, registando-se com o aumento da ansiedade e do
stress, uma reducio no pH salivar??. A dieta ndo contribui somente para a alteracdo do
pH. Uma dieta rica em cloreto de sédio e em bebidas &cidas carbonatadas (como
refrigerantes) pode ser uma fonte de agentes corrosivos, assim como a utilizacdo de
pastas dentifricas e solucBes bucais ricas em fldor. Ainda referente a dieta alimentar, a
ingestdo de alimentos ricos em niquel, como vegetais, leguminosas e cereais, pode

contribuir para um aumento de ies Ni presentes na saliva®..

Com a utilizagédo do aparelho ortoddntico fixo, os procedimentos de higiene oral
regular tornam-se mais delicados de realizar, pelo que, na maioria dos individuos, se
acumula placa bacteriana nos componentes do aparelho e na superficie dos dentes. A

medida que esta placa se torna cada vez mais espessa, com o decorrer do tempo, as
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condicdes anaerdbicas na cavidade oral sdo favorecidas, o que também promove a

corrosdo dos metais?’28.

Para reduzir a libertacédo de ides metalicos derivada de processos corrosivos, tém-
se estudado algumas técnicas, como o revestimento epoxy de fios NiTi ou a criagdo de
novas ligas NiTi que possuam cobre na sua constituicdo®!’. Também se aconselha aos
pacientes que colocam aparelho fixo que reduzam o teor de sal na sua dieta e que tomem
especial cuidado na sua higiene oral’. Porém, a corrosdo é um fenémeno inevitavel no
ambiente oral, e por isso torna-se essencial compreender os efeitos que os seus produtos

desencadeiam no organismo humano.

2.2. Efeitos do niquel na saide humana

De entre os ibes metalicos libertados, existe um ido que levanta especial
preocupacéo, o niquel (Ni). O niquel é um oligoelemento mineral que desempenha um
papel importante na salde do corpo humano, auxiliando na absorcdo de ferro e
participando no metabolismo da adrenalina e da glucose. Para além disso, ajuda a
fortalecer a forca dssea e desempenha um papel na producdo de células sanguineas®,
sendo por isso aceite uma quantidade de 100-800 ng/dia na dieta do ser humano'??'.

Apesar de em estudos anteriores se observar uma diminuicdo de alergia no
contacto com o niquel em idades mais jovens, foram reportadas reacfes de dermatite,
asma e hipersensibilidade induzida pelo niquel em procedimentos dentarios, reportando
ainda hiperplasia gengival, descamacdo labial, irritacdes, lesdes eritematosas e outras
reacOes resultantes da resposta inflamatéria desencadeada pela corrosdo dos aparelhos
ortoddnticos e pela consequente libertacdo de ides Ni’. A probabilidade de ocorrer uma
reacdo ao niquel em pacientes que realizem tratamento ortoddntico estima-se ser de 1:100,
estando também evidenciado que a prépria pele sofre as mesmas reagdes quando em
contacto com aplicagcBes metalicas, ocorrendo ainda mais frequentemente do que as
reagOes intraorais®. Mais ainda, estudos mostraram que 31,9% das mulheres e 20,7% dos
homens, numa amostra de 403 pessoas revelaram uma reacdo positiva ao sulfato de

niquel?®.
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O niquel é entéo considerado um forte sensibilizador imunoldgico e um elemento
que desencadeia efeitos citotdxicos e mutagénicos'1®*°, Estudos in vitro mostraram que
uma exposic¢ao prolongada ao niquel, ainda que em concentragfes baixas, pode alterar a
atividade metabolica das células®. Sabe-se que uma concentracéo tdo baixa como 2,5
ng/ml pode afetar a quimiotaxia de células imunitarias’, e, mesmo que em niveis nio-
toxicos, a presenca de niquel pode causar danos diretos nas bases do ADN e levar a cisdo
das ligacbes que unem as duas cadeias. Também indiretamente, as alteracGes infligidas
pelo niquel levam a inibicdo de enzimas responsaveis por consertar a rutura nas ligacoes
do ADN"®2l  Assim, torna-se importante definir a quantidade de ides metalicos

libertados durante o tratamento ortoddntico e a sua influéncia no organismo humano.

2.3. Invitro vs in vivo

Ao longo dos anos tém sido realizados varios estudos que tém como principal
objetivo avaliar a biocompatibilidade dos aparelhos ortodonticos e das ligas metalicas que
os compde, utilizando como método de avaliacdo a variagdo da concentracdo de ides
metalicos em saliva. Estes estudos podem ser colocados em duas categorias diferentes,

podendo ser estudos in vitro ou estudos in vivo.

Os estudos in vitro descrevem normalmente as concentracBes de ides metalicos
em solucdes de NaCl e/ou em saliva artificial. Tém como vantagem a sua rapidez e
simplicidade de execucdo, permitindo ainda assegurar o controlo das condi¢des de
laboratdrio; porém, estes estudos néo refletem exatamente os fenébmenos que ocorrem na
boca®, falhando na simulagéo do ambiente intraoral. A diferenca deve-se a varios fatores,
nomeadamente a auséncia das variagdes extremas que ocorrem em ambiente oral (de pH,
temperatura, stress) e que afetam significativamente o potencial de corrosdo. Sabe-se por
exemplo que o potencial de corrosdo do aco inoxidavel aumenta em meios acidos. Para
além disso, in vitro ndo se consegue simular a ligagdo bracket-fio, que, como séo ambos
componentes moveis podem induzir corroséo fretting. O movimento do fio e a friccéo
deste com os brackets pode levar a um aumento da corrosdo podendo promover a

libertagdo de iGes metalicos do aparelho ortoddntico fixo’.
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Também a auséncia da complexa flora intraoral e da acumulacéo de placa e dos
produtos que dela derivam constitui uma das principais diferengas. Por fim, a libertacdo
de ides a longo-prazo ndo é tida em conta, uma vez que se observa que em solucédo a
libertacdo de Ni a partir dos fios atinge rapidamente o equilibrio. Desta forma a fadiga,
fator que acelera a taxa de libertacdo e que promove a degradacdo do material, ndo €

avaliada®.

Ja in vivo, o substrato a analisar é geralmente saliva, sangue ou urina, existindo
ainda estudos que utilizam células da mucosa oral*>®, Estes estudos utilizam
normalmente biomarcadores de exposicdo que ndo refletem a exposicdo cronica aos
metais, sendo a recolha feita momentaneamente, e ndo correspondendo a uma avaliagao
dindmica. Desta forma, os fatores que alteram a concentracdo momentanea de i0es
metalicos ndo sdo tidos em conta, tais como a dieta (comida e bebida, que podem alterar
as condigBes acidas) e como a utilizacdo de produtos de higiene oral (pasta dentrifica)®C.
No entanto, a grande vantagem dos estudos in vivo quando comparados aos estudos in
vitro diz respeito ao facto de registarem as concentracdes de ides niquel no ambiente oral
natural, onde ocorrem todos os eventos e fendmenos que levam a variacdo da sua

concentragéo.

. 2.3.1. Estudos in vitro

Encontramos na literatura diversos estudos in vitro que se debrucam sobre a
libertacdo de iGes metalicos provenientes de componentes de aparelhos fixos
ortoddnticos, ainda que as questdes a que estes estudos se propGem responder variem

entre eles.

Temos estudos que pretendem avaliar a libertacdo de i6es metalicos de diferentes
fabricantes e/ou diferentes composicdes da mesma peca'l?6*2-26 estudos que pretendem
estudar a influéncia dos diferentes meios de imersdo na corrosdo dos materiais
ortodonticos, seja utilizando saliva artificial com diferentes pH, solucGes de NaCl ou até
mesmo recorrendo a varios antissépticos bucais?>?%%", e temos ainda estudos que visam
observar potenciais diferencas entre materiais novos (tal como chegam da fébrica) e
materiais “reciclados” (materiais sujeitos a um tratamento térmico para ficarem aptos a

ser utilizados novamente)26-3335,
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Alguns estudos destinam-se a observar possiveis variacdes entre as concentragdes
de i6es metalicos libertados in vitro em diferentes momentos ou apds um dnico intervalo
de tempo (maioritariamente ao fim de 28-30 dias), utilizando um aparelho fixo simulado
(ou parte dele). Procuram dessa forma avaliar uma possivel toxicidade dos valores obtidos
e assim poder especular sobre a libertacdo de iGes que ocorre in vivo durante o tratamento
ortoddntico®#333438  De uma maneira geral os estudos concluem que os resultados
obtidos se situam abaixo do limite m&ximo de ingestdo diéria dos ides estudados, e que
por isso ndo se pressupde a existéncia de toxicidade, ainda que se observe uma clara
diferenca entre os valores iniciais e finais das espécies estudadas. Nos artigos que estudam
0 comportamento da concentracdo de ides Ni e cujo o periodo de estudo é mais de dois
meses, observa-se que a maxima libertagdo ocorre apds o primeiro més de imersao,

decaindo ligeiramente e estabilizando nos momentos posteriores*.

Podemos ainda retirar outras conclusdes através de artigos in vitro, como a maior
suscetibilidade a corrosdo provocada por um pH mais acido?>% e a maior vulnerabilidade

dos materiais reciclados ao ataque corrosivo?*26:33,

As diferencas relativas a metodologia abragada por cada artigo, como a utiliza¢do
de varias solucdes de imersdo (diferente composicdo quimica e diferente pH), de
diferentes condicdes de estudo (condi¢des estaticas ou dinamicas), de diferentes objetos
de estudo (pecas de marcas e materiais distintos) e ainda de diferentes procedimentos
experimentais (diferente nimero de pecas por unidade de volume), tornam dificil a
comparacao dos resultados dos estudos in vitro. Para além disso, as limitagdes referidas
no ponto 2.3. sdo assinaladas em todos os estudos anteriores, como € exemplo a saturacao
observada no meio de imersdo® que pode influenciar a libertagdo de iGes e levar a obter

resultados que se distanciam mais ainda da realidade do tratamento ortodéntico®2.

. 2.3.2. Estudos in vivo

Como referido anteriormente, na literatura encontramos varios estudos cujo
proposito é estudar a biocompatibilidade dos materiais ortodonticos e a exposi¢do dos
pacientes que colocam aparelho ortod6ntico fixo aos ibes metalicos libertados pelo

mesmo durante o tratamento.
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Partindo-se de uma pesquisa bibliografica na base de dados
PUBMED/MEDLINE, utilizando como palavras-chave “orthodontic appliances and
(metal release or nickel) and (in vivo or salivary) not in vitro”, obtiveram-se 68
publicacGes. Dos resultados obtidos apenas 15 artigos reuniram os critérios de selecéo,
ou seja, apenas 15 publicacGes diziam respeito a estudos in vivo da libertacdo de i0es
metalicos a partir de aparelhos fixos ortodénticos, cujo biomarcador de exposi¢do
utilizado se tratava de saliva.

Nos varios estudos podem-se encontrar duas abordagens. A primeira abordagem
utiliza como método a divisdo dos pacientes em dois grupos: o grupo controlo, constituido
por individuos que ndo possuem materiais ortoddnticos (entre 7 a 28 individuos), e 0
grupo experimental que engloba os pacientes que se encontram em tratamento
ortoddntico (entre 15 a 28 pacientes). A segunda abordagem utiliza um grupo apenas
(entre 10 a 100 pacientes), que pode ser subdividido em alguns casos consoante o material
que os pacientes utilizam®1%16 e a partir do qual se analisa a quantidade de metal presente
na saliva de cada individuo, antes e durante as vérias fases do tratamento. Para a analise
das amostras sdo utilizadas varias técnicas, entre as quais Espectrometria de Emisséo
Otica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-AES ou ICP-OES - Inductively Coupled
Plasma Optical Emission Spectroscopy)*’, Espectrometria de emissdo atomica com
plasma indutivo acoplado (ICP-MS - Inductively Coupled Plasma Mass
Spectroscopy)”®3°, Espectroscopia de absorcdo atdmica (EAA ou AAS — Atomic
Absorption Spectrometry)8101213.1621.2941 = Eonactroscopia de absorgdo atdmica com
camara de grafite (GFAA)®*? ou Espectroscopia de absorcdo atdmica com atomizagio
eletrotérmica (ETAAS)?7 4344,

Segue-se uma descri¢cdo mais detalhada de cada um dos resultados selecionados

na pesquisa.

Kerosuo et al. (1997)* investigaram o teor de niquel e de crémio na saliva de
individuos com diferentes tipos de aparelhos fixos. O grupo de estudo era constituido por
47 pacientes que dariam inicio a um tratamento ortodéntico, ndo existindo um grupo
controlo em separado. Recolheram-se amostras de saliva em quatro momentos: antes da
colocacdo do aparelho fixo, ap6s 1-2 dias, apos 7 dias e ap6s 30 dias do inicio do
tratamento. Depois de analisadas as concentracGes de Ni e Cr verificou-se que as

diferengas entre as varias fases do tratamento ndo se mostravam significativas, concluindo
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0 autor que a concentracdo de niquel e de cromio ndo teriam aumentado

significativamente como consequéncia do tratamento ortodontico.

Kocadereli et al. (2000)*® também estudaram os niveis de niquel e de crémio na
saliva de pacientes com aparelho ortoddntico fixo. Neste caso, um grupo de 45 individuos
foi subdividido em 3 grupos: um grupo com 15 pacientes que possuiam arco superior e
arco inferior do aparelho fixo, um grupo com 15 pacientes apenas com arco superior do
aparelho e por fim um grupo com 15 individuos que ndo se encontrava a realizar
tratamento ortodéntico (grupo controlo). Foram recolhidas amostras de saliva antes da
colocagdo do aparelho fixo e apds 1 semana, 4 semanas e 12 semanas. No final do estudo,
ndo foram encontradas diferencas significativas entre as salivas do grupo controlo e do

grupo experimental.

Agaoglu et al. (2001)?° analisaram amostras de saliva e de sérum de 100 pacientes
com aparelho ortoddntico fixo, com o objetivo de determinar os niveis de niquel e de
cromio presentes. Os 100 pacientes foram divididos em 5 grupos coincidentes com 5 fases
especificas do tratamento, isto €, no primeiro grupo foram recolhidas amostras antes da
colocagdo do aparelho, no segundo, no terceiro, no quarto e no quinto grupos, foram
recolhidas amostras 1 semana, 4 semanas, 1 ano e 2 anos apds a colocacdo,
respetivamente. Observaram-se diferencas nas concentracfes das salivas dos varios
intervalos, sendo assinalada a concentracdo maxima do niquel apds as primeiras 4
semanas de tratamento; posteriormente os niveis de niquel diminuiram, aproximando-se
dos valores registados antes do tratamento, e concluiu-se que os niveis de niquel 2 anos

apos o tratamento e o inicio do mesmo, nao eram significativamente diferentes.

Eliades et al. (2003)*° analisaram a saliva de pacientes com aparelho ortodontico
fixo, procurando avaliar a concentracdo de ides metalicos (niquel, cromio e ferro).
Constituiu-se um grupo de 17 pacientes que realizaram tratamento ortoddntico durante
cerca de 1 ano, e um grupo controlo de 7 individuos ndo sujeitos ao tratamento. N&o se
observaram diferencas significativas entre o grupo controlo e o grupo de pacientes ao fim

de um ano de tratamento, independentemente do elemento metalico em questao.

Matos de Souza et al. (2006)° também avaliaram os niveis de niquel, cromio e
ferro presentes na saliva de pacientes com aparelho ortodéntico fixo. Um grupo de 30
pacientes foi subdividido em 3 grupos, com 10 pacientes cada, de acordo com o tipo de

liga de aco inoxidavel e o fabricante dos brackets colocados. Um dos grupos possuia
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brackets com a liga AISI 303 da 3M/Unitek, o segundo grupo utilizava liga AISI 316L
da American Orthodontics e o terceiro grupo tinha na constituicdo dos seus brackets a
liga AISI 316L da Dentaurum. As amostras de saliva foram recolhidas em momentos
especificos: antes de colocar o aparelho fixo, 10 minutos ap0s a sua colocacao, e 1 dia, 7
dias, 30 dias e 60 dias ap0s o inicio do tratamento. No que diz respeito a concentracédo de
niquel, foram encontradas diferencas significativas entre os varios intervalos, registando
0 seu valor méximo 10 minutos ap6s a colocacgdo do aparelho. Quanto aos varios tipos de

brackets estudados, ndo foram observadas diferencas significativas entre 0s mesmos.

Petoumeno et al. (2008)° investigaram a libertagcdo de niquel em fios Niquel-
Titanio. Para tal, analisou a saliva de 18 pacientes com aparelho ortoddntico fixo em
diversas fases do tratamento. Recolheram-se amostras antes da colocacdo de qualquer
componente ortoddntico, apds a colocacdo dos brackets e bandas, 2 semanas apds a
colocagdo das bandas e antes de colocar o fio NiTi, imediatamente ap6s colocar o fio
NiTi, e 4 e 8 semanas ap06s a colocacdo do fio. Observou-se que a concentracdo de niquel
aumenta ligeiramente com a colocacdo dos brackets e bandas (sendo um aumento
significativo em relacdo ao momento inicial, e registando-se nesta fase a maior
concentracdo de Ni) e com a colocacdo do fio (existindo diferencas significativas nos
momentos anterior e posterior a colocacdo). Observou-se ainda que nas semanas
posteriores a colocacdo do fio a concentracdo de niquel decresce, atingindo apds 10
semanas valores semelhantes aos obtidos antes de iniciar o tratamento. Assim, apesar de
se observarem diferencas significativas antes e depois de colocar materiais constituidos
por niquel (brackets, bandas, fio), ndo se verificam diferencas significativas entre 0s

valores da concentracao de niquel antes e depois de realizado o tratamento ortoddntico.

Preet Singh et al. (2008)*! procuraram estimar a quantidade niquel e de crémio
presentes na saliva de pacientes com aparelho ortodontico fixo, e obteve conclusdes que
diferem com os estudos anteriormente descritos. Num grupo composto por 10 pacientes
fizeram-se recolhas de saliva em 3 fases especificas do tratamento: antes da colocacéo do
aparelho, e 1 e 3 semanas apds esse momento. A maior libertacao de niquel registou-se 1
semana apds o inicio do tratamento, decrescendo depois gradualmente até a terceira
semana. Mesmo com este decréscimo, a concentracdo medida 3 semanas ap0os a colocagao
do aparelho revelou-se superior a concentracdo medida antes de iniciar o tratamento,

sendo a diferenga entre ambas significativa.
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Sahoo et al. (2010)® avaliaram os niveis salivares de niquel e de crémio em
pacientes com brackets convencionais e autoligaveis. Dividiu-se um total de 20 pacientes
em 2 grupos distintos, cada um com 10 pacientes, sendo que num dos grupos se
englobaram os pacientes que possuiam brackets convencionais e no outro grupo 0s
pacientes com brackets autoligaveis. As recolhas da saliva foram efetuadas em varios
estadios do tratamento: antes da colocagédo do aparelho fixo e ap6s 1 dia, 7 dias e 30 dias.
Verificou-se que a libertagéo de ide Ni aumentou progressivamente desde o primeiro dia
até ao fim de 7 dias, decrescendo a partir deste momento. Observou-se ainda uma maior
libertacdo de niquel nos brackets autoligaveis do que nos convencionais. Comparando 0s
valores iniciais e os valores dos restantes intervalos, concluiu-se que as diferencas

registadas entre eles se consideram significativas, em ambos os tipos de brackets.

Amini et al. (2011)%* estudaram a libertacio de iGes metalicos de aparelhos
ortoddnticos fixos. Utilizando um grupo experimental composto por 28 pacientes com
aparelho fixo, e um grupo controlo composto pelos respetivos irmédos/irmas do mesmo
género (28 no total portanto), comparou-se a saliva de ambos os grupos 12 a 18 meses
apos o inicio do tratamento. Observou-se uma notavel variacdo entre o teor de niquel no
grupo experimental e no grupo controlo, sendo as diferencas entre ambos consideradas

significativas.

Mais tarde, Amini et al. (2012)*? voltaram a investigar os efeitos a longo prazo da
utilizacdo de aparelho ortoddntico fixo, avaliando os niveis de niquel e de crémio.
Recolheram-se amostras de saliva de um grupo de 20 pacientes, em estadios especificos
do tratamento: antes da colocacao do aparelho fixo, e 6 e 12 meses apds esse momento.
Registaram-se variagdes notaveis a nivel inter-individual, mas olhando para a média
global, as altera¢cBes na concentracdo do niquel foram ligeiras. Verificou-se um ligeiro
aumento da concentracao de niquel até aos primeiros 6 meses ap6s o inicio do tratamento,
decrescendo a partir desse momento. Assim, ap0s 12 meses 0s niveis de niquel registados
sdo inferiores aos niveis de controlo. Concluiu-se assim que as diferencas na concentracédo

de niquel ao longo do estudo ndo se mostravam significativas.

Ousehal et al. (2012)* registaram as alteracdes nos niveis de niquel na saliva de
pacientes com aparelho ortodéntico fixo. Para tal, analisou a saliva de 16 pacientes em
determinadas fases do seu tratamento: antes da colocacdo do fio NiTi, imediatamente
apos a colocacdo do mesmo, e 8 semanas apods o inicio do processo. Observaram-se
diferengas significativas entre 0 momento anterior e imediatamente posterior a colocagao
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do fio. Constatou-se ainda um decréscimo na concentracdo de niquel apos as 8 semanas,
e verificou-se que, comparando o teor de niquel nesse momento com o observado antes

de iniciar o tratamento, as diferengas ndo eram consideradas significativas.

Também Yassaei et al. (2013)*? estudaram os niveis de niquel e de crémio
libertados no decorrer do tratamento de pacientes com aparelho fixo. Num grupo de 32
pacientes fizeram-se quatro recolhas de saliva, em quatro intervalos de tempo diferentes:
antes da colocacao do aparelho fixo, e 20 dias, 3 meses e 6 meses apds esse momento.
Foi possivel verificar um aumento de 0,8 pg/l na concentracdo de niquel 20 dias apds o
inicio do tratamento, observando-se nesta fase o maior valor obtido para a quantidade de
ido Ni. Porém, as diferencas entre os varios momentos de estudo ndo se revelaram

significativas.

Dwivedi et al. (2015)° investigaram a libertacdo de ides niquel e ides crémio na
saliva de pacientes como consequéncia da utilizacdo de aparelhos ortoddnticos fixos.
Foram recolhidas amostras das salivas de um grupo de 13 pacientes, no momento anterior
a colocacdo do aparelho fixo, e posteriormente passado 1 semana, 4 semanas e 12
semanas. Comparando todos os intervalos de tempo, as diferencas entre as concentragdes
mostraram-se todas significativas exceto a diferenca entre a concentra¢do no primeiro
mEs e no terceiro. Registou-se 0 maximo de teor de niquel 1 semana ap6s a colocagdo do
aparelho, decaindo gradualmente a partir desse momento. Apesar desta diminui¢do, 0s
niveis registados ao fim de 12 semanas revelaram ser superiores aos registados antes de
iniciar tratamento, sendo a diferenca entre ambos significativa. Este estudo refere ainda
que, apos a mudanca de fio de NiTi para um fio de aco inoxidavel, 1 més antes da ultima
recolha de saliva, 0s niveis de niquel ndo mostraram grande diferenca quando comparados
com os niveis da recolha anterior, 0 que pode significar que a maior libertacdo de ides
niquel resulta da corrosdo de brackets, bandas e outros elementos que néo o fio.

Nayak et al. (2015)" também utilizaram a saliva como biomarcador para
quantificar os ides niquel e iGes cromio libertados a partir de aparelhos fixos durante o
tratamento ortodontico. Num conjunto de 30 pacientes fizeram-se trés recolhas de saliva:
antes de colocar o aparelho, apés se realizar o ajuste do fio, e 10 a 12 meses ap0s o inicio
do tratamento. Conseguiu-se observar um aumento da concentracdo de niquel apds o
ajuste do fio. Porém, apds 10 a 12 meses o teor de niquel presente situava-se em niveis
inferiores aos registados no momento inicial (no nivel “controlo”), ainda que a diferenca
calculada néo fosse significativa.
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Mais recentemente, Masjedi et al. (2016)® também avaliaram através da saliva 0s
efeitos da utilizagdo de aparelhos fixos no tratamento ortodontico. Este estudo
compreende ainda uma comparagéo entre trés tipos de fio utilizados, sendo eles o fio
convencional NiTi, o fio NiTiCu e o fio NiTi revestido com epoxy. Assim, dividiram-se
42 pacientes em trés grupos, cada um com 14 pacientes, sendo que em cada grupo todos
os individuos utilizavam o mesmo tipo de fio, e entre grupos o tipo de fio colocado diferia.
Recolheram-se amostras de saliva antes da colocagdo do aparelho fixo, e 60 dias apds
esse momento. Verificou-se um aumento significativo da concentracéo de niquel desde o
inicio do tratamento e 60 dias ap6s o mesmo, em todos os tipos de fio estudados.
Observou-se ainda que a taxa de libertagdo de ides niquel revelou ser menor em fios NiTi
revestidos com epoxy, seguidos pelos fios NiTiCu. Os fios convencionais NiTi mostraram
possuir a maior taxa de libertacdo de niquel. Apesar de se observarem diferencas na
libertacdo de ides niquel nos diferentes tipos de fio, essas ndo se apresentam como
significativas, o que leva a concluir que a libertacdo de ides deriva ndo s6 da degradacao
do fio, mas dos danos provocados pela combinacgdo do fio com os brackets.

Ainda numa pesquisa cruzada, Gjerdet et al. (1991)* compararam as
concentracOes de niquel em saliva de 34 pacientes nos momentos anteriores & colocago
do aparelho ortoddntico e apds 3 semanas (no minimo), tendo sido recolhido em alguns
casos (em 6 pacientes) amostras de saliva no momento imediatamente posterior a
colocacdo. Ndo se registaram diferencas significativas entre os dois momentos do
tratamento, tendo-se observado diferencas significativas apenas quando comparadas as
amostras iniciais e as recolhidas poucos momentos apds a colocacao do aparelho.

Contrariamente, Fors et al. (2006)?’, encontrou diferencas significativas entre a
saliva de 24 pacientes submetidos ao tratamento ortodéntico 16 meses apds a colocagdo
e a saliva do grupo controlo, constituido por 24 pacientes sem qualquer componente do

aparelho fixo durante esse mesmo periodo de tempo.
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3. Materiais e métodos

3.1. Materiais

Estudo in vivo

Apobs obter a aprovacio da Comissdo de Etica da Faculdade de Medicina da

Universidade de Coimbra procedeu-se a selecdo da amostra de pacientes.

O estudo in vivo contou com a colaboracdo de 17 individuos (Tabela 3.1), que ap0s
explicacdo dos objetivos do estudo consentiram a sua participagdo. Os sujeitos, com
idades compreendidas entre 0s 12 e 0s 46 anos, correspondente a uma média de idades de
20,00 + 8,01 anos, preparavam-se para iniciar tratamento ortodéntico, sendo que a
colocacdo do respetivo aparelho fixo decorreu em sincronia com o presente estudo. Os
aparelhos fixos colocados nos pacientes incluiam, em média, 10 brackets, 2 tubos, 2
bandas, 1 fio. O numero de ligaduras metélicas foi variavel, consoante a especificidade
de cada paciente. As ligas metalicas utilizadas neste estudo foram associadas a dois
grupos de ligas metalicas, o Material 1 (Tabela 3.2) e o Material 2 (Tabela 3.3), de

acordo com o fornecedor comercial.

Tabela 3.1 - Amostra dos individuos no estudo in vivo.

Paciente Sexo Peso Idade Material

(kg)
P1 M 65 22 1
P2 F 63 23 1
P3 M 60 17 1
P4 F 50 14 1
PS M 66 18 1
P6 M 66 18 1
P7 F 52 14 1
P8 F 57 19 1
P9 F 63 18 1
P10 F 70 17 1
P11 F 112 46 1
P12 F 52 18 1
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P13 M 60 16 2
P14 M 90 15 2
P15 F 63 22 2
P16 F 60 31 2
P17 F 50 12 2

Tabela 3.2 — Caracteristicas do conjunto de Material 1, onde todas as pegas sdo da marca Dentaurum.

Componente AISI/DIN Composicéo (% pd.)
Ni Cr Mo Mn C Si Outros  Balance
Banda 305/1.4303  11-13 17-19 - <2 <006 <1 <0185 Fe
Bracket
Tubo 316L/1.4404 10-13  16,5-185 2-25 <2 <0,3 <1 <0,185 Fe
Ligadura
Ni Fe Al C @) H N Balance
Fio 3.002 NiTi 50-60 <0,5 <01 <01 <01 <01 <0,1 Ti

Tabela 3.3 — Caracteristicas do conjunto de Material 2, onde existem varios fornecedores.

Componente AISI/DIN Fornecedor Composicéo (% pd.)
Ni Cr Cu Mn C Si  Balance
Bracket 303 SE/1.4305 Ormco 8-10 17-19 - 2 015 1 Fe
Banda 305/1.4303 Ormco 10,5- 17-19 - 2 012 1 Fe
13
Tubo 630/1.4542 Morelli 4 17 4 15 007 07 Fe
Ligadura Fabricante e composicado iguais as do Material 1 (Tabela 3.2).
Fio NiTi RMO 55 - - - - - Ti
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Como foi mencionado anteriormente, recolheram-se cinco amostras de saliva por
cada paciente, correspondentes a cinco tempos diferentes durante o tratamento (Tabela
3.4). De referir que o periodo méximo foi de trés meses, devido a limitacdo temporaria
do presente trabalho. Todos os pacientes, apos bochechar a boca com agua durante
aproximadamente 20 segundos, cuspiram a saliva ndo-estimulada (~2 a 5 ml) para um
tubo de polipropileno higienizado. Todas as amostras ficaram armazenadas num
congelador (a -20° C) até a analise por ICP-OES.

Tabela 3.4 — Tempos de recolha in vivo.

Tempo
t1 momento imediatamente anterior a
colocagéo do aparelho fixo
t2 2 dias ap0s a colocagdo do aparelho fixo
t3 1 semana ap06s o inicio do tratamento
t4 4 semanas apds o inicio do tratamento
t5 12 semanas apos o inicio do tratamento

Foram ainda analisadas por SEM/EDS alguns fios NiTi utilizados durante
algumas semanas por pacientes do estudo. Como a média do tratamento clinico se situa
em geral nos 2 anos, foram analisados brackets e tubos, iguais aos do Material 2, mas
cuja utilizacdo clinica correspondeu a um paciente que ndo se encontrava na nossa

amostra.

Estudo in vitro

O método in vitro constistiu na colocagdo de um numero variavel de componentes
do aparelho fixo (Tabela 3.5) em frascos distintos contendo saliva artificial (Tabela 3.6)
a temperatura ambiente durante 30 dias. Com base na razdo massa/volume utilizada por
outros autores em estudos similares, aferiu-se uma relagao de 0,0238 mg/ml entre a massa

do componente do aparelho e o volume de saliva artificial. De referir que as pecas
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selecionadas possuiam as caracteristicas do material mencionado neste estudo como
Material 2 (Tabela 3.3).

Tabela 3.5 — Condigdes utilizadas no estudo in vitro.

Componentes Volume de
saliva (ml)
5 brackets 15
1 banda 17
3 tubos 18
10 ligaduras 10
1 fio 35

Tabela 3.6 — Composicdo da saliva artificial utilizada neste estudo.

Composicao Concentracéo (g/L)
NaCl 0,400
KCI 0,400
CaCl.. 2H:0 0,795
Na,PO. . 2H,0 0,780
NazS . 9H:0 0,005
CO(NH.)2 (ureia) 1,000

H-O (&gua destilada) 1 litro

As amostras de saliva artificial, num total de 10, foram divididas em dois grupos,
correspondentes a dois valores de pH diferentes, muito acido (pH=2,3) e o normal salivar
(pH=6,7). De modo a tentar comparar 0 comportamento in vivo com o in vitro, as bases
dos brackets e dos tubos foram revestidas com resina Transbond™ da marca 3M,
utilizada habitualmente nas praticas ortodénticas para conseguir a adesdo da peca ao
dente, como ilustrado na Figura 3.1. Apds ensaio de imersdo que decorreu ao longo de 30
dias, os componentes foram limpos com alcool etilico (96%) e banho de ultrassom
durante cerca de 10 minutos. Posteriormente a saliva foi armazenada a -20° C e 0s

materiais guardados até a sua analise por ICP-OES e por SEM/EDS, respetivamente.
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Figura 3.1 — Componentes do aparelho fixo. Imagens adaptadas de http://www.habernorthodontics.com/glossary-of-
orthodontic-appliances.php (esquerda) e de https://www.cmsfabriek.nl/ (direita).

3.2. Técnicas de analise

Espectrometria de Emissdo Otica com Plasma Indutivamente
Acoplado (ICP-OES)

A escolha do método analitico que melhor se adequa a analise das amostras em estudo
devera ser efetuada tendo em conta diversos fatores, nomeadamente a quantidade de
amostra disponivel, o limite de detecdo, a exatiddo e precisdo do método analitico, as
interferéncias analiticas, o tempo necessario para analisar cada amostra e 0 custo da
analise®. Como referido anteriormente, as amostras de saliva (quer resultantes das

colheitas dos casos clinicos quer as solugdes artificiais) foram analisadas por ICP-OES.

A Espectrometria de Emissdo Otica com Plasma Indutivamente Acoplado tornou-se
numa das técnicas de espectrometria de emissdo mais utilizadas nos Gltimos tempos*®. De
uma forma simplificada podemos explicar o funcionamento do ICP-OES como resultado
da medicdo da intensidade da luz emitida pelos elementos da amostra que séo
introduzidos na fonte do ICP. A intensidade medida é comparada com intensidades
padréo de concentragdes conhecidas de forma a obter a concentracdo do elemento de

interesse na amostra®.

A temperatura ambiente os atomos da amostra que pretendemos analisar
encontram-se no seu estado fundamental (estado de mais baixa energia). Ora, num
ambiente com temperaturas mais elevadas (como as utilizadas em ICP) os atomos sdo
capazes de absorver radiacdo, de tal forma que transitam para niveis de energia mais
elevados (transitam pois para estados excitados). Como a energia envolvida em cada
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transicdo € bem definida e como o tempo de vida do atomo excitado é efémero, este
regressa ao seu estado fundamental acompanhado de emissdo de radiacdo
eletromagnética. E precisamente a intensidade desta radiacdo, que possui um

comprimento de onda especifico, que € medida e utilizada para calcular a concentragédo
da amostra*’8, O comprimento de onda é determinado a partir da relagdo E = %, onde
E é a energia libertada na desexcitacdo (energia dos fotdes libertados), h é a Constante

de Planck (6,626 x 1073%]s), ¢ é a velocidade da luz (3 x108m/s) e 2 é o

comprimendo de onda da linha do espetro de emisséo relativa a uma certa transicao*’.

Absorcio atomica Emissio atomica
HS

'

Absorcéo de
energia térmica,
radiante ou elétrica

E=hf=hc/k E =hf=hc/h

A
I
1
|
|
|
I
|
|
I
|
|
|
|
|
|
|
I
|
|

v

LS

Figura 3.2 — Esquema das energias de transi¢do da absorcéo e emissdo atdmicas: LS, estado de menor energia ou
estado fundamental (lower-energy state); HS, estado de mais alta energia (higher-energy state). Adaptada de
Dean, J. R., Pratical Inductively Coupled Plasma Spectroscopy, , Northumbria University, Newcastle, UK, 2005.

O equipamento de ICP-OES inclui: sistema de introducdo de amostra (bomba
peristaltica, nebulizador e cdmara de nebulizacdo), torch, gerador de radiofrequéncias,

espectrometro, detetor e interface informatica.

As amostras a analisar estdo, normalmente, sob forma aquosa e possuem uma
diluicdo conhecida. A solucdo é aspirada para o nebulizador que a transforma em aerossol.
O aerossol passa, de seguida, para o plasma composto por Argon parcialmente ionizado™.
No ICP-OES o plasma é gerado numa torch de quartzo a partir de uma bobine de inducgéo
arrefecida, na qual flui uma corrente alternada de radiofrequéncias. Como consequéncia,
gera-se um campo magnético alternado que acelera eletrdes livres que, posteriormente,
ao colidirem com os atomos de Argon provocam a sua ionizacdo e ddo origem a um
plasma estavel e extremamente quente (podendo atingir os 10000 K)*. Devido as
elevadas temperaturas do sistema, a amostra que se encontrava vaporizada é agora

ionizada e transformada em atomos e i0es que sofrem reacdes de excitacao,
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acompanhadas da emissdo de radiacdo com comprimentos de onda caracteristicos,
resultante do retorno das espécies excitadas ao estado de mais baixa energia. A
intensidade da radiacdo nos comprimentos de onda associados a cada elemento é

proporcional a concentragio do mesmo®*.

O feixe de radiacdo emitido pelos atomos precisa de ser convertido num sinal
elétrico para que possa ser quantificado, por isso o feixe é separado por uma rede de
difracdo (espectrometro) e o comprimento de onda especifico da intensidade das linhas
de emissdo selecionadas é entao detetado e transformado por fotomultiplicadores (PMT).
O sinal que daqui resulta é tratado informaticamente e a concentracdo do elemento da
amostra é determinada comparando a intensidade de sinais de emissao de amostras padréo

(amostras com concentrages conhecidas do elemento em questo)*>°L.
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Figura 3.3 — Montagem dos componentes principais de um tipico instrumento ICP-OES. Adaptada de C. B. Boss.
and K. J. Fredeen , Concepts, Instrumentation and Techniques in Inductively Coupled Plasma Optical Emission
Spectrometry, 32 edi¢do, 2004.

Uma das principais vantagens do ICP-OES prende-se com as propriedades de
excitacdo das elevadas temperaturas utilizadas neste método. As altas temperaturas como
fonte de excitagdo conseguem gerar um grande namero de diferentes niveis energéticos
para varios elementos ao mesmo tempo, pelo que todos os atomos e ides excitados
conseguem emitir a sua radiagdo caracteristica praticamente ao mesmo tempo,
contribuindo para a flexibilidade e capacidade de medi¢do do comprimento de onda de

emissdo de diferentes elementos. Por outro lado, esta caracteristica pode tornar-se numa
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desvantagem uma vez que a medida que o numero de comprimentos de onda de emisséo
aumenta, a probabilidade de ocorrerem interferéncias devido a proximidade das linhas de
emissdo aumenta também*. Para além disso, o ICP-OES pode ser utilizado para analisar
e quantificar a maior parte dos elementos da tabela periddica. Possui ainda uma ampla
gama dinamica de concentragdes, conseguindo medir tanto concentragfes vestigiais como
valores muito elevados. Para além do curto periodo de tempo que necessita para
quantificar varios elementos, esta técnica necessita também de uma pequena quantidade
de amostra (0,5-1,0 ml). A Espectroscopia de Emissdo Otica é assim uma técnica que
combina uma boa capacidade de quantificacdo multielementar, uma ampla gama
dindmica, uma boa sensibilidade, interferéncias espetrais e quimicas fracas para solugdes

diluidas e limites de detecéo baixos com a facilidade e a rapidez do tratamento de dados®’.

No presente estudo foi utilizado o equipamento ICP-OES da PerkinElmer, modelo
Optima 8000, pertencente ao 1TeCons®?, utilizando os comprimentos de onda A=231,604
nm para 0 Ni, A=267,716 nm para 0o Cr e A=259,939 nm para o Fe. Os limites de
quantificacdo estipulados correspondem a 5 pg/l para o ido Ni e 10 pg/l para os iGes Cr e
Fe. Todas as amostras foram sujeitas a um processo de digestdo de forma a destruir a
matéria organica inerente & natureza do substrato com que estamos a lidar. Para tal, tendo
em conta o tipo de matriz e a quantidade reduzida de amostra disponivel, optou-se por
tratar inicialmente as amostras com acido sulfarico (H2SO4) respeitando uma relacédo de
1 ml de acido para 0,5 ml de amostra. As solucgdes resultantes foram, posteriormente,
diluidas pelo menos 20 vezes com &cido nitrico (HNO3) a 0,5% e analisadas diretamente
por ICP-OES, sendo feitas trés leituras da concentracdo de ides e apresentado o valor

médio das medices.

Figura 3.4 — Equipamento ICP-OES do laboratério do ITeCons.
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Microscopia Eletronica de Varrimento (SEM) e Espectrometria de
raios X de Energia Dispersiva (EDS)

A técnica de Microscopia Eletronica de Varrimento (SEM — Scanning Electron
Microscopy) é uma técnica muito Gtil para a analise detalhada de superfices sendo
bastante aplicada ao estudo de filmes finos, uma vez que permite identificar defeitos,
calcular espessuras e analisar a microestrutura, conseguindo obter imagens com elevadas
ampliacGes. Adicionalmente, se ao SEM aliarmos um espectrometro de raios X de energia
dispersiva (EDS - Energy Dispersive Spectrometry) podemos obter informacao relativa a
composi¢do quimica, quer através de andlises singulares quer com mapas de

distribuicdo®3.

O principio do mecanismo SEM tem por base a utilizagdo de um feixe de eletrfes
altamente energéticos que incide na superficie do material a analisar. A medida que o
feixe atravessa a amostra, ponto a ponto, inimeras interacGes entre os eletrfes e a
superficie ocorrem resultando na emissdo de diferentes sinais. Estes sdo recolhidos,
processados e traduzidos em pixels formando a imagem da topografia da amostra que se

apresenta de forma tridimensional®>4,

A interacdo do feixe de eletrdes com a amostra leva a excitacdo de um volume de
amostra interior a superficie. A profundidade a que se d& a interacdo depende da
composicao da amostra, da energia do feixe incidente e do angulo de incidéncia.

Assim, a informacao retirada a partir da Microscopia Eletronica de Varrimento deve-
se sobretudo a trés processos fisicos diferentes: as imagens formadas a partir da emissdo
dos eletrdes secundarios (SE — secondary electrons), as imagens geradas através dos
eletrbes backscattered (BSE — backscattered electrons) ou através do mapeamento por
raios X. Os dois primeiros, 0s SE e os BSE diferem entre si relativamente a energia que
emitem e ao mecanismo fisico pelo qual sdo produzidos. Quando um eletrdo primario do
feixe, altamente energético, interage com um atomo da amostra, este pode sofrer
dispersdo de forma elastica ou inelastica. Num processo elastico os eletrdes conservam
toda a sua energia ap0s a interagdo e existe a producao de eletrdes backscattered (BSE)
quando os eletrbes regressam a superficie da amostra e escapam para 0 vacuo. Se, por
outro lado, a interacdo for inelastica os eletres vao perdendo energia até excitar a

estrutura da amostra. Estes eletrdes de baixa energia (< 50 eV) quando escapam para o
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vacuo designam-se de eletrdes secundarios (SE)*. Os eletrdes secundarios excitados da
superficie da amostra sdo a fonte mais comum do sinal detetado, ao passo que os eletrdes
backscattered, de maior energia, e os raios X sdo emitidos pelas camadas interiores a
superficie, permitindo obter informacdes sobre a composicdo da amostra® .

Feixe

Eletroes

Eletroes backscattered secnnek tios

Raios-X Raios-X

Figura 3.5 - llustracdo dos vérios sinais gerados pelas diferentes interagdes feixe-amostra e das regides onde esses
mesmo sinais podem ser detetados em SEM. Adaptada de W. Zhou, Z. L. Wang, Scanning Microscopy for
Nanotechnology, Techniques and Applications, Springer, 2006.

Para o correto funcionamento do SEM existe um canhdo de eletrdes responsavel
por produzir e acelerar os eletres, sendo necessario que o feixe produzido seja estavel e
com elevada corrente, seja estreito para que a resolucdo néo seja afetada e que possua
uma baixa energia de dispersdo. Existem dois tipos de canhdo de eletrdes e as
propriedades dos eletrGes produzidos variam consoante este fator. Existem filamentos de
hexaboreto de lantanio ou de tungsténio, embora nos equipamentos mais recentes a
tendéncia seja utilizar fontes de emissdo de campo pois estas permitem aumentar a

corrente e diminuir a energia de dispersdo do feixe®®.

O equipamento possui um conjunto de lentes que permite focar o feixe de eletrdes
na amostra, podendo utilizar para este fim um campo eletrostatico ou um campo
magnético. Existem as lentes condensadoras que, ao convergirem, colimam o feixe de
eletrdes e controlam assim a sua dimenséo, e existem as lentes objetivas que orientam o
feixe para a zona da amostra a analisar. As lentes utilizadas influenciam a qualidade da

resolucdo da imagem, uma vez que sao usadas para focar e definir a dimensao do feixe,
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podendo assim reduzir o didmetro do feixe de eletrfes que incide na amostra o que pode

induzir a uma melhoria na resolucdo®.

Na Microscopia Eletrénica de Varrimento € essencial a existéncia de um sistema
de vécuo para evitar que ocorra a dispersdo do feixe de eletrdes e a contaminacdo do
mesmo ou de outros componentes. Para assegurar estas condi¢fes na coluna de
propagacao, existe uma bomba de vacuo anexada ao sistema. No sistema SEM existem
ainda os detetores das interacbes entre o feixe de eletrGes e a amostra referidos
anteriormente, existindo assim detetores para os eletrbes secundarios (SE), para 0s

eletrdes backscattered e para os raios X °.

Neste trabalho utilizou-se o equipamento do Laboratorio de Materiais e Desgaste
do Instituto Pedro Nunes, da Merlin, Zeiss Gemini 2’. Para as imagens SEM e EDS as

tensdes de aceleracdo aplicadas corresponderam a 4 kV e a 10 kV respetivamente.

Figura 3.6 — Equipamento de SEM/EDS do Laboratdrio de Materiais e Desgaste do IPN. Foto retirada do site do
IPN%3,

Analise estatistica dos dados

Na analise estatistica dos resultados obtidos por ICP-OES, utilizou-se o IBM SPSS
Statistics Versdo 24, utilizando o Modelo Linear Misto no calculo das médias das
concentracdes dos ides e restantes parametros estatisticos descritivos. Definiu-se um
valor de P<0,05 como valor de corte para rejeitar a hipotese nula e para averiguar se as

diferencas entre as concentragdes sdo estatisticamente significativas.
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4. Resultados e Discussao

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos, com o objetivo
de avaliar o comportamento de ligas comerciais usadas em ortodontia face a corrosao in
vivo e in vitro. Para tal foi avaliada a concentracdo de metais libertada em meio salivar e,
posteriormente, feita a caracterizacdo morfoldgica da superficie dos componentes que

constituem um aparelho fixo.

4.1. Estudo in vivo

4.1.1. Awvaliacdo da concentracdo de ides metalicos

Como foi mencionado anteriormente, o estudo in vivo recaiu sobre a andlise da
saliva de uma amostra de 17 pacientes que colocaram aparelho fixo ortodontico pela
primeira vez. Foram feitas 5 recolhas por paciente correspondentes a 5 tempos diferentes,
num intervalo de tempo 0-12 semanas (ver Tabela 3.5). Os resultados obtidos por ICP-
OES para os metais selecionados, Ni, Cr e Fe, encontram-se sumariados nas Tabelas 4.1,

4.2 e 4.3, respetivamente.

Para uma melhor afericdo da evolucdo no tempo da degradacdo das ligas
ortoddnticas em ambiente oral, as concentracdes por ICP-OES foram tratadas
estatisticamente, utilizando o Modelo Linear Misto do SPSS. Os resultados obtidos,
correspondentes aos valores médios de concentracdo nos 5 tempos em estudo, com o
respetivo desvio padrdo a partir dos valores minimos e maximos para cada tempo,

encontram-se compilados na Tabela 4.4.
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Tabela 4.1 - Concentracdes de Ni, por analise ICP, na saliva de 17 individuos em fungéo do tempo de tratamento.

Teor de Ni [pg/L]

Paciente t1 t2 t3 t4 t5
(0 dias) (2 dias) (1 semana) (4 semanas) (12 semanas)

P1 125 67 - 63 67
P2 98 53 55 63 58
P3 313 122 108 98 85
P4 119 162 86 - 110
P5 107 103 99 167 191
P6 127 104 124 159 132
P7 140 106 - 120 128
P8 120 144 147 336 142
P9 129 154 214 203 -
P10 108 - - 149 115
P11 143 121 283 172 -
P12 115 104 70 81 145
P13 112 114 117 112 129
P14 115 206 215 277 140
P15 415 300 216 409 268
P16 169 143 127 187 -
P17 157 161 170 158 -

t1 — antes da colocacéo, t2 — 2 dias apds, t3 — apds 1 semana, t4 — apds 4 semanas, t5 — apds 12 semanas. As amostras
impossiveis de analisar encontram-se representadas por -’.

Tabela 4.2 - Concentragdes de Cr, por analise ICP, na saliva de 17 individuos em funcédo do tempo de tratamento.

Teor de Cr [pg/L]
Paciente 1l 2 t3 t4 t5
(0 dias) (2 dias) (1 semana) (4 semanas) (12 semanas)
P1 148 97 - 91 96
P2 93 92 96 94 87
P3 202 195 205 178 98
P4 187 192 97 - 189
P5 179 177 173 194 216
P6 216 189 218 199 163
P7 169 158 - 168 170
P8 164 186 187 399 199
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P9
P10
P11
P12
P13
P14
P15
P16
P17

174
163
225
174
165
173
201
158
167

252
173
95
181
176
196
206
176

211
315
104
185
171
197
190
176

322
220
172
100
174
192
212
182
181

172

199
193
269
202

t1 — antes da colocacéo, t2 — 2 dias apds, t3 — apds 1 semana, t4 — apds 4 semanas, t5 — apds 12 semanas. As amostras
impossiveis de analisar encontram-se representadas por ‘-’.

Tabela 4.3 - Concentracdes de Fe, por analise ICP, na saliva de 17 individuos em fun¢&o do tempo de tratamento.

Teor de Fe [ng/L]

Paciente

P1
P2
P3
P4
P5
P6
P7
P8
P9

P10

P11

P12

P13

P14

P15

P16

P17

tl
(0 dias)
600
619
1138
780
1050
1249
820
882
748
731
917
784
833
713
1084
660
707

t2
(2 dias)
442
500
856
951
721
1174
866
890
1170
792
864
824
719
782
944
719

t3
(1 semana)
746
949
375
657
1305
1200
971
1448
607
834
719
778
3024
709

t4
(4 semanas)
381
515
781
852
924
172
1791
1274
1110
767
853
1063
1116
813
726
667

t5

(12 semanas)

513
1047
376
665
1227
1125
875
2708

816
1143
851
1080
851

t1 — antes da colocacéo, t2 — 2 dias apds, t3 — apds 1 semana, t4 — apds 4 semanas, t5 — apds 12 semanas. As amostras
impossiveis de analisar encontram-se representadas por *-’.
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Tabela 4.4 - Estatistica descritiva das concentragdes de Ni, Cr e Fe nos diferentes momentos do tratamento.

95% IC (ng/L)
Tempo Teor Desvio Padrdo Minimo Maximo | Limite  Limite
Médio (SD) (ng/L) (ng/L) | Inferior Superior
(ng/L)
tl 153,65 83,21 98,00 41500 | 110,86 196,43
t2 135,25 57,80 53,00 300,00 | 104,45 166,05
Ni t3 145,07 65,99 55,00 283,00 & 106,97 183,17
t4 175,13 96,62 63,00 409,00 | 120,64 223,61
t5 131,54 54,02 58,00 268,00 98,90 164,18
tl 174,00 29,52 93,00 225,00 | 158,82 189,18
t2 171,38 43,11 92,00 252,00 | 148,40 194,35
Cr t3 180,36 56,56 96,00 315,00 | 147,70 213,01
t4 192,38 77,88 91,00 399,00 150,88 233,87
t5 173,31 52,42 87,00 269,00 141,63 204,98
t1 842,06 188,34 600,00 1249,00 | 745,23 938,89
t2 825,88 194,56 442,00 1174,00 | 722,20 929,55
Fe t3 1023,00 644,15 375,00 3024,00 | 651,08 1394,92
t4 894,63 331,28 381,00 1791,00 | 718,10 1071,15
t5 1021,15 565,71 376,00 2708,00 | 679,30  1363,01

t1 — antes da colocacdo, t2 — 2 dias ap0s, t3 — ap6s 1 semana, t4 — ap6s 4 semanas, t5 — apos 12 semanas.

Apresenta-se ainda nesta Tabela 4.4, a concentracdo no intervalo de confianca
(IC) a 95% . Este fator indica, de uma forma simplificada, que se se realizassem 100
estudos semelhantes a este, 95 dos casos encontrar-se-iam resultados dentro deste

intervalo e s 5 vezes se chegaria a resultados diferentes.

A Figura 4.1 mostra a evolucdo da libertacdo in vivo de Ni, Cr e Fe durante as 12
semanas de tratamento, apds tratamento estatistico. Como se pode verificar da anélise
desta figura, o teor em Ni salivar mantém-se praticamente invariavel com concentracfes
médias semelhantes as do momento de inicio de tratamento. Todavia h4 um ligeiro
aumento in vivo deste metal na quarta semana de tratamento. Comportamento similar ¢,
também, observado para os niveis de libertagdo em Cr, ou seja, a maior concentragdo
salivar € no tempo t4 (ap0s 4 semanas). Para 0 metal mais pesado, Fe, a avaliagdo in

Vvivo regista as maiores concentragcdes medias ao fim de uma semana (t3) de tratamento.
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Figura 4.1 — Evolug&o no tempo de tratamento dos teores médios libertados em saliva natural.

A estabilizacdo no tempo da libertacdo de Ni e Cr pode explicar-se pelo processo
de passivacdo dos componentes constitutivos do aparelho fixo (brackets, bandas, tubos).
De acordo com a literatura, é aceite que a formacao de uma camada continua de biofilme
a superficie da liga metélica, estara completa ao fim de quatro semanas em ambiente
intraoral®°. A diminuic&o da libertac3o in vivo de metais apos quatro semanas é explicada
por Barret et al.>®. Segundo aqueles autores, o Ni presente na superficie do aco inoxidavel
corréi rapidamente durante a fase inicial do tratamento e, quando a camada de Ni se
encontra praticamente corroida, a taxa de libertacdo de i6es diminui. Por outro lado, 0s
produtos de corrosdo produzidos na fase inicial do tratamento acumulam-se sobre a

superficie e retardam a corrosdo do Ni.

O valor méximo de libertacdo de Ni e Cr é registado ap0s as primeiras 4 semanas
de tratamento (t4), concordando com o resultado obtido no estudo de Agaoglu et al.?° em
que registou também um maximo ap6s o mesmo periodo de tempo. Porém, o referido
autor encontrou diferencas significativas de concentra¢do nos intervalos do tratamento
(entre 0 momento anterior a colocagéo e o primeiro més apo6s o inicio do tratamento, entre
a primeira semana e o primeiro més do tratamento) contrariamente ao presente estudo.

Outros artigos, no entanto, obtém uma maior concentracdo de Ni e Cr 10 minutos apos a
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colocagdo®®, uma semana®'®* ou 6 meses apds o inicio do tratamento!? ou ap6s um

momento especifico, tal como o alinhamento do fio” ou a colocagdo das bandas®.

A hipétese nula testada no presente estudo de que as concentracdes de ibes
metalicos na saliva dos pacientes ndo se alteram significativamente apds a colocacao de
aparelho fixo foi aceite (P>0,05), mostrando que na realidade a diferenga entre as
concentracdes registadas nos varios intervalos de tempo estudados ndo se revelou
estatisticamente significativa, estando de acordo com alguns dos estudos in vivo da
literatura'>*3, Existem no entanto outros trabalhos cujas diferencas entre os varios pontos

do estudo se revelaram significativas®/:10.16.2941,

O estudo comparativo, nos varios intervalos do estudo, entre os niveis libertados in
vivo com a média obtida para cada metal, Ni, Cr e Fe, pode ser visualizado nas evolugdes
gréaficas das Figuras 4.2. 4.3 e 4.4.

Concentragdo de Ni: t1 vs 2 Concentragdo de Ni: t1 vs 3
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Figura 4.2 — Comparagdo dos teores de Ni presente na saliva dos pacientes no momento antes da colocagéo (t1) e
nas fases posteriores do tratamento.
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Concentragdo de Cr: t1 vs 2 Concentragdo de Cr: t1 vs 3
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Figura 4.3 - Comparacéo dos teores de Cr presente na saliva dos pacientes no momento antes da colocagdo (t1) e nas fases

posteriores do tratamento.
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Figura 4.4 - Comparacéo dos teores de Fe presente na saliva dos pacientes no momento antes da colocagéo (t1) e
nas fases posteriores do tratamento.

A valor de concentracdo média em Ni, no momento anterior a colocacdo do
aparelho (t1) situou-se em 153,65 ug/L. Nesta fase, destaquem-se dois pacientes, o P3 e
0 P15 que mostram possuir in vivo o triplo do valor médio em Ni salivar dos restantes
pacientes que constituiram a amostra, 313 e 415 pg/L, respetivamente (Tabela 4.4). Uma
vez que se trata de pacientes de sexos opostos e com idades relativamente proximas e
jovens, (Tabela 3.1) ndo se pode explicar a maior concentragdo de Ni observada nestes
dois casos como influéncia de fatores de genero ou de idade. Mais ainda, nos momentos
posteriores ao inicio do tratamento verifica-se que os niveis do individuo P3 se encontram
ja proximos da média, enquanto que os teores da paciente P15 continuam bem mais
elevados em relacdo a mesma (Tabela 4.1). Assim, tudo leva a crer que os valores iniciais
registados em t1 se deverdo no caso do P3 a questdes alimentares, recaindo sobre a dieta
do individuo nos momentos anteriores a recolha, e, no caso da P15 podem explicar-se

pelas suas caracteristicas individuais, como as suas condicdes fisioldgicas e psicologicas.
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A analise da Figura 4.2, que traduz a variabilidade entre os niveis salivares de Ni
dos individuos permite concluir que em t2, ou seja, 2 dias apds a colocagdo do aparelho,
hd um aumento de 31,50% em relacdo ao momento inicial (t1). A percentagem de
aumento nas amostras no tempo t3 (1 semana apés a colocacdo) em relacdo a t1 €
semelhante, sendo de 35,71%. Ja quatro semanas ap6s o inicio do tratamento, em t4,
registam-se 56,25% de aumento em rela¢do a t1, atingindo aqui o valor maximo de
aumento e coincidindo com 0 momento onde a média de Ni calculada é maxima. Ap6s
12 semanas, em t5, ha também um incremento de 53,85% de aumentos em relacdo aos

valores iniciais de t1.

Nas evolucdes apresentadas na Figura 4.3, relativas ao Cr, destaca-se a paciente P2,
que possui niveis muito constantes ao longo dos varios momentos e sempre bastante
inferiores aos niveis médios. Observe-se, por exemplo, no momento inicial (t1) em que a
média se situa em 174,00 ug/L e a paciente P2 apresenta 93 ug/L. Outros exemplos
representam bem a enorme variabilidade inter-individual observada nos niveis de Cr
libertados. Os individuos P1, P12 e P4 apresentam em t1 valores proximos da média de
Cr, porém nos momentos posteriores do tratamento os seus niveis de Cr baixam
consideravelmente quando comparados com os valores médios. Por outro lado, na
paciente P9 as concentracOes de Cr em t2 e em t4, 252 e 322 pg/L, respetivamente, sdo
bastante superiores as medias calculadas para este ido nesses momentos (t2 — 171,38 pg/L
e t4 — 192,38 ug/L), observando-se também uma maior concentragdo no momento t3 para
a P11 (315 pg/L) e no momento t5 para o P14 (269 ug/L) relativamente a concentracao
média (t3 - 180,36 ug/L e t5 - 173,31 pg/L).

Das amostras que foram possiveis analisar em t2, 2 dias apds o inicio do tratamento,
verificaram-se ~ 44% de aumento nas concentragdes de Cr. A percentagem aumenta nos
momentos posteriores, registando-se 64,30% e 62,50% de aumentos em t3 (uma semana
apos) e t4 (quatro semanas apos), respetivamente. O maior nimero de aumentos na
concentracdo das amostras encontra-se em t5, doze semanas apds a colocacdo do
aparelho, sendo que em 69,23% das amostras analisadas existiu um aumento em relagéo

ao momento inicial (t1).

A grande variabilidade nas concentragdes in vivo em Fe obtidas neste estudo sdo
também evidenciadas da Figura 4.4. A paciente P16 destaca-se do grupo no momento t3,
uma semana apos a colocacgéo, apresentando niveis 3 vezes superiores a média. Também
quatro e doze semanas ap0s o inicio do tratamento (tempos t4 e t5) se registam grandes
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variacdes entre as concentragdes dos pacientes e da média. Tomemos o caso dos pacientes
P8 e P1, que em t4 apresentam 1791 e 381 nug/L, respetivamente, contrastando com a
concentra¢do média de 894,63 ug/L nesse mesmo periodo. Em t5 a paciente P8 apresenta
uma concentracao de Fe igual a 2708 ug/L, enquanto o paciente P3 regista 376 ug/L,
valores bastante divergentes da média calculada para este momento (1021,15 ug/L). Estas
diferengas nas concentracdes podem explicar-se pelas caracteristicas proprias,
fisiologicas e psicoldgicas, de cada individuo do estudo e pela dieta alimentar que
praticam. Se estes pacientes que apresentam maiores concentracfes em Fe, possuissem
para além dos componentes do aparelho fixo outras pecas ortoddnticas com grande
percentagem de Fe na sua composi¢cdo, como por exemplo expansores, poder-se-ia
relacionar a presenga dos mesmos com os elevados niveis salivares do i&o em questdo, no

entanto, ndo sendo o caso, nao se podem tecer consideracfes a este respeito.

Numa avaliagdo global de amostras analisadas em t2, dois dias apds a colocacéo do
aparelho, 50,00% das concentracfes registaram um aumento em relagdo ao momento
inicial (t1). No momento t3, 1 semana apos, e t4, 4 semanas ap0s, 0S aumentos nas
concentracdes relativamente a t1 observaram-se sendo 57,14% e 43,75% das amostras
analisadas, respetivamente. O ultimo periodo analisado, t5 (12 semanas apds a colocacao)
regista a maior percentagem de aumentos, sendo que neste momento 61,54% das amostras

registaram concentraces mais elevadas comparativamente ao inicio do tratamento.

Importa afirmar também que no presente estudo, ndo s6 nao se verificaram
diferencas significativas entre as concentracfes de iGes metalicos nas vérias fases do
tratamento estudadas, como também ndo se observaram diferencas significativas nas
concentragOes dos pacientes dos diferentes géneros (P>0,05), ou seja, na nossa amostra
as diferencas entre as concentracdes dos pacientes masculinos e das pacientes de sexo

feminino ndo se mostraram significativas.

Tal como na literatura existente (Capitulo 2) também neste estudo se observaram
variagfes nas concentragfes dos varios individuos envolvidos. Tal variabilidade pode
relacionar-se com diversos fatores uma vez que a composi¢do da saliva varia de individuo
para individuo, dependendo das suas condi¢des fisiologicas e de saude, podendo ainda
ser diferente ao longo do dia para o mesmo individuo. As propriedades fisicas, a
quantidade e a composicdo da saliva dependem das horas do dia, da dieta e condig¢des
fisicas do meio'®!2, Apesar de se terem feito recomendacgbes aos pacientes no que diz
respeito aos alimentos e bebidas a evitar ingerir duas horas antes da recolha e de ter sido
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ainda indicado que recolhessem a saliva as mesmas horas do dia, ndo se pode assegurar
que estas indicacOes tivessem sido cumpridas. Alids, estes fatores s6 foram controlados
pelos préprios pacientes.

As concentracdes de Ni e de Cr apresentam grandes variagbes na literatura
existente sobre esta matéria. Nos estudos anteriores, a media de niquel presente na saliva
ap0s iniciar o tratamento ortoddntico encontra-se entre 0,005 e 113 pg/L?"* e para o
cromio a média de valores situa-se entre 0,29 e 102,68 nug/L"°. Sobre o ifo Fe existe um
consideravel menor nimero de estudos realizados e 0s que existem apresentam valores
médios de ferro entre os 11 e os 28,31 ug/L4. No presente estudo, as concentracdes
médias dos ides apds a colocacdo do aparelho fixo situaram-se entre 124,88 — 171,54 ug/L
para o Ni, entre 165,5 — 181,8 ug/L para o Cr e entre 803,8 — 1038,9 ug/L para o Fe
(Tabela 4.4).

O Unico artigo*® que, tal como o presente estudo, avalia in vivo os niveis do ido Fe
em varios momentos do tratamento ortodontico mostra um maximo da sua concentracdo
média um dia ap6s a colocacdo do aparelho fixo, diferindo com os resultados aqui
apresentados. Importa referir que neste estudo, contrariamente ao que aqui se apresenta,
foi utilizado um aparelho simulado no qual se encontravam 7 brackets ligados a uma
placa acrilica. No entanto, em ambos se registam teores de Fe bastante superiores aos
observados nos ides Ni e Cr e que podem ser explicados devido ao facto de o ferro ser o
principal constituinte do ago inoxidavel que constitui os brackets, as bandas e os tubos,
bem como por ser um ido diariamente consumido com abundancia na dieta do ser

humano?°,

O facto da evolugdo da concentracdo de Ni acompanhar a de Cr (Figura 4.1),
observando-se comportamentos semelhantes entre ambos os ies, entre 0s quais a
diminuicdo da média da concentracdo 4 semanas ap0s o inicio do tratamento, leva a crer
que ndo se trata apenas de um acontecimento improvavel. Alguns autores sugerem que
esta ligeira diminuicdo se deve ao aumento da captacdo dos ides metalicos por parte dos
microorganismos presentes na placa (ou nas células da mucosa oral), basta pensar que
estes seres possuem grande capacidade de acumulacdo de ifes metalicos através da
combinagdo com glicoproteinas ou com ifes existentes no biofilme previamente
absorvidos. Desta forma, a captacédo de ides Ni e Cr é favorecida pelo aumento do nimero
destas bactérias no biofilme, bactérias estas que por sua vez estdo intimamente
relacionadas com o incremento da espessura da placa devido a maior dificuldade em
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manter uma boa higiene oral durante o tratamento!?*>3, O simultaneo aumento da
absorcdo de ides via oral e a diminuigdo da taxa de libertacdo ap6s a fase inicial do
tratamento, podem explicar a diminui¢do observada apds as primeiras quatro semanas

para niveis abaixo dos registados antes da colocacéo do aparelho fixo??.

Note-se ainda que apesar das concentragdes em Ni e em Cr apresentarem
diferencas pequenas, o valor médio em Ni é ligeiramente inferior ao obtido para o ido Cr.
O mesmo foi observado em estudos anteriores®’*® podendo-se atribuir este fenémeno a
combinacéo entre os ides Ni e as proteinas salivares, que transformam o niquel, retirando-
o0 da sua forma ionica e consequentemente fazem com que seja impossivel deteta-lo por
ICP-OES'.

Neste estudo participaram dois irmdos gémeos monozigéticos, os individuos P5 e
P6. Nestes dois casos 0s niveis de concentracdo de ides mostraram-se semelhantes ao
longo do tempo, exceto relativamente as concentracdes de Fe que apresentaram maiores
diferencas nos intervalos t2 e t3, correspondentes a dois dias e uma semana,
respetivamente, ap6s a colocacdo. De referir que, apesar destes irmdos possuirem a
mesma carga genética, apresentam um fenétipo algo diferente face ao estimulo ambiental.
Contudo, tal como Amini et al.® referem, o facto de serem irmaos do mesmo género ajuda
a reduzir os efeitos do comportamento emocional e da dieta na libertacdo de iGes

metalicos.

4.1.2. Avaliacado da presenca de corrosao

O tempo médio de tratamento ortodéntico com aparelho fixo é cerca de 2 anos,
pelo que ndo € possivel apresentar neste trabalho, todas as caracteristicas microestruturais
dos componentes dos 17 pacientes em estudo. Todavia, a peca movel do aparelho, o fio
ortodontico, foi substituida em alguns pacientes durante o tempo de execucdo deste
trabalho. Como € sabido, o arco proporciona a forca necessaria para 0 movimento dos
dentes, sendo mais apropriado o fio de NiTi na fase de alinhamento e nivelamento do
tratamento clinico devido as suas propriedades de elevado limite elastico, baixo médulo
de elasticidade (ndo sdo rigidos) e alta resiliéncia. Na fase final do nivelamento e
alinhamento pretende-se adquirir a formabilidade do arco, ndo existindo grandes

desnivelamentos na denti¢&o, pelo que aqui sdo entdo utilizados os fios de ago inoxidavel.
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Além disso, estes fios sdo de baixo custo e permitem a execucdo das dobras com

facilidade e precisdo, necessarias a mintcia do acabamento de um tratamento ortodéntico.

As Figuras 4.5 e 4.6 mostram exemplos da morfologia superficial de fios de

Nitinol, obtidos por SEM, entre a 9% e 222 semana de uso clinico.

biofilme

s desgaste 4’/

Figura 4.5 - Morfologia em superficie de fios Nitinol
apos uso clinico.

lae 1b -9 semanas (P17);

2a, 2b e 2c — 13 semanas (P12).

desgaste
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biofilme

desgaste

Figura 4.6 - Morfologia em superficie de fios Nitinol
apos uso clinico.

3a e 3b - 17 semanas (P8);

4a, 4b e 4c — 22 semanas (P3).

Genericamente pode concluir-se que, independentemente do tempo de tratamento,
todos os fios analisados mostraram alteracdes morfoldgicas superficiais importantes.
Embora tenha sido feita limpeza por ultrassons, conseguiu detetar-se, por SEM, grande
teor de placa bacteriana, como se pode observar, por exemplo, ao fim de ~ % ano, nas
micrografias da Figura 4.6 — 4b. O biofilme acumulado a superficie da liga metalica
permanece aderente, e, pode mesmo, camuflar alguns defeitos provenientes da

biodegradagéo das ligas NiTi. Embora a camada de Oxido formada a superficie destas
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bioligas seja estavel e espontanea, podem ocorrer reacfes na cavidade oral potenciadas
por solicitagdo mecanica e desgaste. Ao permitir simultaneamente, durante o tratamento,
o0 nivelamento, a rotacdo e ainda movimentos de torcéo, o fio, em contacto com as outras
pecas do aparelho fixo, pode originar rutura da camada passiva e consequentemente
corrosdo (fretting corrosion). Sempre que uma superficie € friccionada contra outra, 0s
filmes passivos podem ser removidos parcialmente. Repare-se que em ambas as Figuras
4.5 e 4.6 sdo evidentes zonas de desgaste.

Neste trabalho a libertacdo in vivo de Ti ndo foi quantificada, mas se existir
descolamento/fendas/inclusGes na camada nativa de TiO2/ Ti»Os3, a libertacdo de Ni do
fio deverd ser muito superior a das restantes pegas (em aco) do aparelho fixo, devido a
concentragdo mais elevada em Ni no Nitinol, liga equiatémica de Ni e Ti. E interessante
verificar que a paciente P8, cujo fio foi utilizado durante 17 semanas (Figura 4.6), registou
0s maiores niveis salivares em ides metalicos comparativamente aos restantes trés
pacientes P3, P12 e P17; e que, a paciente P12, cujo fio permaneceu em ambiente intraoral
cerca de 13 semanas (Figura 4.5) mostrou os valores mais baixos de concentracgdo de ides.
Assim, uma vez mais, a variabilidade interindividual e as caracteristicas do meio intraoral
do paciente, a variacdo da temperatura, tipo de fluxo salivar, alimentos e/ou
medicamentos ingeridos, presenca de bactérias, ditam a progressdo do fenémeno de

corrosao.

Apesar de alguns danos na superficie, irregularidades no acabamento e pistas de
desgaste devido ao processo de colocagéo e retirada do fio, pode afirmar-se que nédo
ocorreram modificacdes significativas na composi¢do quimica da superficie dos fios de
NiTi destes 4 pacientes, confirmada por SEM/EDS. Mais ainda, o acumular de placa
bacteriana, embora evidencie a dificuldade de higienizacdo dos dentes durante o
tratamento ortodontico, é preferivel ao uso de pastas dentifricas e solugdes bucais com
muito fltor.!2 Os ibes fluoreto degradam a camada passiva do Oxido de titanio da
superficie dos fios de NiTi, através da absorcdo de hidrogénio, reduzindo a sua resisténcia

a corrosao.

Para completar o estudo da corroséo in vivo, foram ainda analisados por
SEM/EDS, dois componentes de aparelho fixo, bracket e tubo, apds 2 anos em ambiente
oral durante um tratamento ortoddntico de um dado paciente. Estes dois componentes
foram adquididos ao mesmo fabricante dos materiais avaliados por ICP-OES,

correspondentes ao Material 2 (Tabela 3.3). Tal como seria expectavel, o longo periodo
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de permanéncia do aparelho na cavidade oral, promove a formacao de biofilme e corroséo
(Figura 4.7 e 4.8).

Figura 4.7 - Morfologia em superficie de bracket,
por SEM, apds 2 anos de uso clinico.

Figura 4.8 - Morfologia em superficie de tubo, por SEM, apés 2 anos de uso clinico.
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Para completar este estudo morfoldgico, recorreu-se a Espectrometria de Energia
Dispersiva, EDS, ja que ¢ um método de avaliagdo que permite qualificar e quantificar
quimicamente a composicdo do material. Os resultados obtidos para o bracket séo
mostrados na Figura 4.9, referentes as duas zonas distintas assinaladas na micrografia da

Figura 4.7.

Como se pode observar, a zona 1, inclui uma area sem qualquer camada a
superficie e uma picada. A analise revela como elementos metalicos principais 0s picos
do Fe, Cr e Ni, ou seja, a composicao tipica do aco 303 SE (ver Tabela 3.3). Os elementos
ndo metélicos, C, N e O, constituem uma pequena percentagem da composicao da liga,
sendo apenas referido pelo fabricante um teor de C de cerca de 0,15% da composigédo
total, ndo referindo a presenca de elementos como o N e O. A distribuicdo destes
elementos confirma claramente a picada por corrosdo, formada por 6xidos e/ou
hidréxidos de metais (Fe203; Fe203.H20). No que respeita a zona especifica 2, relativa a
camada superficial aderente ao bracket, os mapas EDS mostram que se trata de um filme
rico em Cr e O, encontrando-se os restantes elementos uniformemente distribuidos pela
area analisada, mas com menor concentracdo nesta camada. Assim, pode concluir-se que
se trata da camada passiva formada a superficie dos agos inoxidaveis, podendo conter a
mistura de oxido e hidroxido de Cr, Cr.04 e CrOOH.

Enquanto que a analise da superficie do bracket ndo revelou sinais evidentes de
deformacéo plastica (riscos, sulcos), talvez devido a presenca do biofilme que camuflou
a interagdo bracket-fio, 0 mesmo néo pode ser dito relativamente ao tubo (Figura 4.8).
Neste componente ou o teor de biofilme formado foi inferior, ou o processo de limpeza
por ultrassons foi mais eficaz devido a pior adesdo do mesmo a superfcie do aco, ou,
ambos os casos. A funcionalidade do tubo é semelhante a da banda, que esta
essencialmente relacionada com o suporte do fio e com o auxilio do posicionamento
correto do dente durante 0 movimento ortoddntico. Como os tubos e as bandas séo
colocados nos primeiros e segundos molares, pode-se dizer que o bracket sofre uma maior
exposicao a danos surgindo riscos mais evidentes, havendo mesmo arrancamentos que se

podem soltar, durante o uso ou colocacdo/remocdao do aparelho.

Também neste caso se efetuou analise elementar por EDS. Os resultados obtidos

em duas zonas distintas do tubo, encontram-se nas Figuras 4.10 e 4.11.
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Figura 4.9 - Mapas de distribuicdo elementar EDS e microanélise por raios-X da superficie de bracket apds 2 anos
de uso clinico (Zona 1 e 2 assinaladas na Figura 4.7).
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Figura 4.10 - Mapas de distribuicdo elementar EDS e microanalise por raios-X da superficie do tubo apds 2
anos de uso clinico.
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Figura 4.11 - Microandlise por raios-X da superficie do tubo ap6s 2 anos de uso clinico.

De notar que o aco do bracket difere na sua composicdo da liga que constitui o
tubo, verificando-se neste ultimo um teor de Ni inferior. Porém, no aco do tubo encontra-
se presente uma percentagem de Cu, elemento capaz de estabilizar a estrutura austenitica
do aco e de melhorar sua a resisténcia a corrosio, bem como as propriedades mecanicas.®’

Estes resultados in vivo estdo em concordancia com os observados por outros
autores®® para 0 mesmo tempo de exposicao intraoral (2 anos). Como se pode observar
nas micrografias da Figura 4.12, a morfologia superficial € muito semelhante a mostrada
na Figura 4.7. Também naquele trabalho, os autores identificaram, uma forte acumulagédo
de biofilme entre os dentes do bracket, cuja constituicdo incidia em elementos como o C,
o00eoN.

Figura 4.12 — Micrografias por SEM de bracket apds 2 anos de exposicao intraoral, com notavel acumulagéo de
biofilme (setas). 1 — Amplicagdo de 15x; 2 — Ampliacdo de 150x. %8
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Os resultados in vivo obtidos vém acentuar uma constatacdo ja anteriormente
tecida. Como se pode perceber pela revisdo bibliografica apresentada na secgdo 2.3.2.,
nos varios estudos consultados na literatura encontram-se conclusdes que diferem entre
si relativamente a significancia da diferenca da concentracao de niquel, determinada antes
e depois do tratamento ortoddntico. Os motivos sugeridos pelos quais alguns artigos
obtém resultados que provam uma diferenca significativa do teor de niquel entre varios
estadios do tratamento, e outros ndo, prendem-se com os diferentes tamanhos da amostra
(que varia desde 10 até 100 pacientes), com as duracdes do estudo e com os métodos de
recolha e processamento da saliva. Um maior tamanho da amostra permite que se estude
os efeitos da corrosdo e os fendmenos mecénicos, como o uso e a fadiga, os quais
contribuem para a libertacéo de ides niquel®. A duragéo do estudo ao longo do qual sdo
feitas as recolhas de saliva desempenha também um papel crucial nos resultados obtidos,
uma vez que um estudo a longo-prazo permite que se registe com maior veracidade as
alteracdes que ocorrem durante todo o tratamento ortodontico (que, regra geral, se
prolonga até 2 anos)*2. Também porque a corrosdo dos metais e a libertacio de ides niquel
possuem uma relacdo cumulativa, em vez de linear, com o tempo, 0s estudos que possuem
um curto periodo de recolha, ndo conseguem avaliar com eficacia a concentracdo de
niquel salivar em pacientes com aparelho ortoddntico fixo?!, pois ndo traduzem o efeito

da fadiga e o desgaste provocado pelo uso do material ao longo do tempo?®.

Encontramos ainda diferencas no método de recolha de saliva, sendo que a
maioria dos estudos utiliza saliva ndo-estimulada. A saliva estimulada, por exemplo
através da mastigacdo de uma pastilha elastica ou através de movimentos adicionais de
lingua ou da mucosa jugal®, possui uma composicdo diferente relativamente & que n&o
sofre estimulacdo. No estado de repouso, cerca de dois tercos do volume total de saliva
sdo produzidos pela glandula submandibular. No entanto, quando se procede a
estimulacdo das glandulas salivares, metade do volume de saliva provém das glandulas
pardtidas, o que modifica a composicdo proteica da saliva. Ora, uma vez que o niquel se
combina rapidamente com as proteinas, uma alteracdo a nivel proteico na saliva pode
levar a uma variacdo na concentracdo de niquel presente. Para alem disso, com saliva
estimulada a exposicdo dos materiais do aparelho ao fluxo salivar € menor, pelo que
podera induzir um resultado falso negativo’. Também se pode explicar a diferenca entre
os valores obtidos das concentracBes nos diversos estudos como consequéncia da

utilizacdo de diferentes técnicas de preparacéo de saliva (filtracdo, digestéo, dilui¢ao), de
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diferentes métodos de quantificagdo de ides*°e pela analise de materiais provenientes de

fabricantes diferentes’.

Mais ainda, como nestes estudos sdo utilizadas concentragdes muito baixas, todos
os procedimentos envolvidos na recolha, preparacdo e analise das amostras de saliva
possuem um risco de contaminagdo acidental'®?!, contribuindo para diferencas nos

resultados finais.

Assim, tal como ocorreu no presente estudo, a maioria das investigagdes
realizadas in vivo enfrentam uma limitagdo inevitvel: a recolha momentinea da
salival®?’. A falta de uma monitorizacao continua das concentracdes dos ides metalicos
na saliva representa um grande obstaculo na determinacdo dos teores de ides libertados
in vivo®. O facto de recorrermos a um biomarcador que ndo permite a monitorizagio da
exposicao cronica aos elementos vestigiais, tais como os ides metalicos, origina uma falha
nos dados cumulativos. Como a libertacdo de ides metalicos consequente da corrosdo do
aparelho fixo deve ser tratada como uma exposic¢do cronica a agentes toxicos, teria grande
interesse investigar a acumulacdo de metais em locais especificos do organismo humano.
Em toxicologia, os biomarcadores de exposi¢do para metais toxicos incluem geralmente
locais de acumulacdo ou de eliminacdo. Para conduzir uma investigacao in vivo em locais
de acumulacdo, como no figado ou nos rins, seria necessario utilizar mecanismos
invasivos, tornando assim inviavel a execugdo destes procedimentos devido a maior
dificuldade de realizagdo, mas também ao inevitavel surgimento de questdes éticas que
tais mecanismos acarretam. Por isso mesmo se aconselham as vias de eliminacgdo para
encontrar biomarcadores de exposicdo. Uma alternativa a recolha de saliva pode ser
encontrada nos materiais de queratina, tal como o cabelo, sendo este biomarcador
indicado como um dos mais importantes no estudo da exposi¢do crénica dos humanos

a0s metais®.

Entre os constrangimentos enfrentados nesta investigacao, pode-se apontar a falta
de amostras de alguns pacientes cuja recolha estava encarregada pelos mesmos. Num
futuro trabalho sera conveniente a utilizacdo de uma maior amostra de pacientes para
permitir retirar elagbes mais fidveis e avaliar com maior certeza estatistica os efeitos da
corroséo e de fendmenos mecanicos (tais como uso e fadiga) dentro da cavidade oral*?=°,
Contudo, este foi 0 tamanho de amostra possivel, 17 pacientes, face ao tempo atil em que
se realizou todo o trabalho clinico e laboratorial.
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As comparacdes entre 0s estudos in vivo sdo necessarias, porém sdo limitadas e
confrontadas pela diversidade de metodologias e varidveis que se encontram na literatura.
Assim sendo, para tornar possivel a comparacdo entre resultados das investigagdes in
vivo, estas devem ser conduzidas sob condicGes rigorosamente controladas por forma a
que os resultados consigam ser reprodutiveis e significativos®®. A elaboraco de regras e
padrdes para os estudos in vivo parece ser um fator importante para cimentar as

conclusdes retiradas destas investigacGes e relaciona-las com a situacdo clinica real.

De uma maneira convergente, apesar dos diferentes resultados obtidos, todos 0s
artigos concluem que os niveis de ides encontrados se situam significativamente abaixo
da dose diaria aceite (100-800 ug/dia para o Ni, 50-280 pg/dia para o Cr'? e 10-50 mg/dia
para o Fe*), ndo atingindo concentracbes toxicas e encontrando-se bem abaixo dos
valores aceites na agua potavel®. Contudo, os resultados obtidos podem constituir uma
falsa seguranca, uma vez que, mesmo em baixas concentra¢fes, uma exposi¢do crénica
aos ibes metalicos pode provocar inflamacdes, induzir alteracfes biolégicas nas células
(ao nivel da sua morfologia e metabolismo) e danificar o ADN, tornando-o mais

instavel 91221,

4.2. Estudo in vitro

4.2.1. Avaliacdo da concentracdo de ides metalicos

Como referido anteriormente, o estudo in vitro incidiu sobre a avaliacdo da
libertacdo de ibes metalicos em condicOes estaticas, isto €, apos imersdo dos diferentes
componentes do aparelho fixo em saliva sintética. Para tal selecionou-se um periodo de

tempo de 30 dias, em 2 meios de diferentes valores de pH, 6,7 e 2,3.

Os resultados obtidos, por ICP-OES, para os metais selecionados, Ni, Cr e Fe, ,

encontram-se sumariados nas Tabelas 4.5 em funcéo do pH da solugéo salivar.
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Tabela 4.5 - Concentragdes dos iGes metalicos em estudo in vitro ap6s 4 semanas.

pH Componentes Saliva Teor em Ni Teorem Cr  Teor em Fe
sintética (ng/L) (ng/L) (ng/L)
(mL)
5 brackets 15 75020 24380 138960
1 banda 17 593 812 4608
2,3 3 tubos 18 691 2162 10723
10 ligaduras 10 23 32 396
1 fio NiTi 35 18 21 79
5 brackets 15 54 24 218
1 banda 17 363 125 2710
6,7 3 tubos 18 11 <Lg 90
10 ligaduras 10 13 20 147
1 fio NiTi 35 12 <Lg 63

Nota: Alguns dos valores detetados encontram-se abaixo dos limites de quantificacdo (Lq) por ICP, sendo o

limite de quantificacdo do Ni igual a 5 pg/L e o limite de quantificacdo para o Cr e para o Fe igual a 10 pg/L.

Para uma melhor afericdo da contribuicdo individual de cada componente na

evolucéo da degradacdo in vitro das ligas ortodonticas, os valores de concentracgéo de ides

metalicos obtidos foram tratados tendo em conta o0 nimero de pecas e 0 tempo de imersao.

Os resultados obtidos, em pg/L/dia, encontram-se na Tabela 4.6.
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Tabela 4.6 - Concentracéo de ides metélicos no estudo in vitro, por peca e por dia.

pH Componente Teor em Ni Teorem Cr  Teor em Fe
(pg/L/dia) (ng/L/dia) (ng/L/dia)
bracket 500,13 162,53 926,4
banda 3,95 5,41 30,72
2,3 tubo 4,61 14,41 71,45
ligadura 0,15 0,21 2,64
fio 0,12 0,14 0,53
bracket 0,36 0,16 1,45
banda 2,42 0,83 18,07
6,7 tubo 0,07 0,13 0,60
ligadura 0,09 0,13 0,98
fio 0,08 0,13 0,42




De um modo geral pode concluir-se que 0s componentes imersos em saliva mais
acida apresentam maior libertacdo de metais, comparativamente a solugdo de pH=6,7,
com excecdo das ligaduras e do fio que parecem ndo apresentar diferencas entre os dois
meios. Os maiores valores de concentracdo foram obtidos para o Fe, principal elemento
constitutivo dos acos. Estes resultados ICP, estdo em conformidade com os resultados da
literatura?®242680 sendo reportado uma maior tendéncia na libertacéo de iGes metalicos

em solucBes mais acidas, como resultado da maior taxa de corros&o.

Importa, todavia, referir que a detecdo de Cr e de Fe nas solucbes contendo o fio
Nitinol, Figura 4.13, poderd estar relacionada com alguma contaminagdo pelo processo
de corte do fio por recurso a alicate, ainda que em concentracfes muito baixas. Os
componentes que exibem maior taxa de libertacdo séo, sem ddvida, os brackets em meio
acido, enquanto que nas ligaduras as concentracdes avaliadas, independentemente do pH

néo sdo significativas.

fio mpH =23 mpH =23

mpH=67 mpH =67
ligadura

tubo

—

banda

bracket

1 : * : * T + + + * I * + + + 1
0 50 100 0 50 100 o 50 100
Concentracio (ng/L/dia) Concentragdo (ug/L/dia) Concentrac3o (pg/L/dia)

Figura 4.13 — Concentragdo de ides metalicos, por pega e por dia.

4.2.2. Avaliacdo da presenca de corrosao

Os resultados por SEM/EDS relativos a um dos brackets ap6s imersdo estéatica,
encontram-se na Figura 4.14. Como se pode concluir da analise comparativa destas
micrografias, o bracket imerso em pH 2,3 apresenta pior comportamento a corrosao,

validando os resultados de ICP anteriormente apresentados.
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Figura 4.14 - Morfologia em superficie, por SEM, de bracket apds imersdo em saliva artificial

Enquanto o bracket em solu¢cdo com pH similar ao salivar ndo mostra sinais
evidentes de corrosdo, 0 mesmo nao se pode afirmar para o colocado em meio &cido.
Assim, para aferir a composicdo elementar da camada formada apo6s 30 dias de imersao
em pH 2,3, efetuou-se analise EDS. Os resultados obtidos encontram-se na Figura 4.15 e

incluem além desta camada externa, a analise em area de uma zona sem filme.

A andlise EDS da superficie sem filme do bracket revela como elementos
metalicos principais os picos de Fe, Cr e Ni, constituintes do aco 303 SE (Tabela 3.3), e
como elementos ndo metélicos o C e O. A camada de filme que cobre algumas zonas da
peca (sobretudo as zonas mais internas) é formada por elementos metélicos como o Fe e
o Cr, ainda que em percentagens inferiores relativamente a zona sem filme, e por
elementos ndo metélicos como O, P, K, Ca e Cl. Trata-se pois da camada passiva formada
a superficie dos acgos inoxidaveis, contendo a mistura de 6xido e hidréxido de Cr, Cr.04

e CrOOH, e contendo ainda elementos constituintes da saliva artificial (P, K, Ca e CI).
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Figura 4.15 — Microandlise por EDS da superficie do bracket apos 30 dias de imerséo em saliva artificial a pH=2,3.

A quantificacdo elementar foi ainda completada pelos respetivos mapas de
distribuicdo elementar, Figura 4.16 A comparagdo das distribuicdes elementares,
associada a cada cor, € compreensivel, ou seja, trata-se de uma camada rica em Cr, O e
P. A distribuicdo do Ni (vermelho) e do Fe (amarelo) é mais pronunciada sobre a
superficie do bracket do que na camada. Pode entdo concluir-se que os elementos que
compdem a camada superficial do bracket provém da composicéo da saliva artificial, e
que este filme apresenta uma fraca adesdo a superficie da peca, explicando o0s

consideraveis teores de ides metalicos libertados pelos brackets em pH acido.

NiLal_2

' crila12

O Kal P Kal

~— P R

Figura 4.16 — Mapas de distribuicéo elementar EDS do bracket ap6s 30 dias de imerséo em saliva artificial a pH
2,3.
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Colocando lado a lado a composicao do bracket tal como recebido do fabricante
determinada por SEM/EDS (Figura 4.17) e a composic¢éo discriminada pelo fornecedor
(Tabela 3.3) vislumbram-se algumas diferencas, nomeadamente quanto ao teor de Ni que

se revela metade do valor apontado pelo fabricante.

Wi% | o

Fe | 705 | 03
Cr| 156 | 0.1
C| 47 0.2
Ni| 42 | 01
Cu| 21 0.1

Figura 4.17 — Composicéo do bracket tal como recebido do fabricante.

Os brackets imersos em pH=6,7 apresentam um comportamento menos Corrosivo.
Como o ambiente nesta solucao ndo € tdo agressivo quando comparado com o pH mais
acido, ndo se libertam tantos iGes como nesse meio (Tabela 4.5). Nos brackets imersos
nestas condi¢des ndo foi possivel detetar a presenca da camada de 6xido. Na Figura 4.14,
apresentada anteriormente, conseguem observar-se claras diferengas entre os brackets
imersos nos diferentes valores de pH, acentuando assim a influéncia que um pH mais

acido tem nos fenémenos corrosivos.

A lista de elementos que integram a composicdo dos tubos do estudo apresenta
ligeiras diferencgas quando comparados os dados obtidos por SEM/EDS (Figura 4.18) com
os fornecidos pelo fabricante (Tabela 3.3), sendo determinada por Microscopia Eletronica

de Varrimento uma percentagem de Ni e de Cu inferior a declarada na ficha da peca.

Wt | o
596 | 03
170 | 0,1
150 | 03
27 |01
22 |01

Figura 4.18 — Composicao do tubo tal como recebido do fabricante.
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No que concerne ao comportamento dos tubos in vitro, mostram-se na Figura 4.19
as micrografias relativas ao orificio retangular, onde é introduzido o fio, e ao pino do
tubo, acessério para a colocagdo de elasticos ortoddnticos pelo préprio paciente. Como
se pode concluir da analise comparativa, os tubos apresentam caracteristicas muito
semelhantes independentemente do pH da solucéo de saliva. Em ambos os casos néo se
registaram diferengas assinaldveis quando comparados com o tubo antes da imerséo

(assim como recebido do fornecedor).

pH=6,7

Figura 4.19 — Morfologia em superficie, por SEM, de tubos apds imersdo em saliva artificial.
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Por SEM/EDS ndo se identificaram camadas externas de Oxidos, exceto em
pequenas zonas do tubo imerso em pH=2,3 cuja adesdo ao ago é mais fraca (Figura 4.20),
e talvez precisamente devido a este destacamento da camada passiva, a libertagdo de iGes
metalicos foi superior nos tubos imersos no pH mais acido, quando comparados com 0s
tubos em pH=6,7. Também através da analise das imagens dos tubos se percebe que,
independentemente do pH, ndo se verificam sinais de corroséo a mencionar, apenas sendo
observaveis pequenos defeitos do acabamento da peca (Figura 4.19), encontrando-se em
concordancia com os resultados da Espectrometria de Emissdao Atdmica, pois nestes
dados podemos constatar que a libertacdo de ides provenientes dos tubos é baixa,
sobretudo quando se compara com os valores libertados pelos brackets. Apesar da maior
concentracdo de ides libertados pelos tubos em pH=2,3 em relacdo a determinada na
solucdo de pH=6,7 pela razdo mencionada anteriormente, os teores de i6es metalicos sdo

consideravelmente inferiores aos observados nas amostras dos brackets.

pH=6,7

Figura 4.20 — Morfologia em superficie, por SEM, de fragmentos do filme depositado nos tubos.
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A analise da morfologia da superficie das bandas é apresentada na Figura 4.21.

pH=6,7

Wit%
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04
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Ag | 849
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0] 25

02

Cr| 20

03

c| 20

02

P 03

0.1

Wit%
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14
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Figura 4.21 — Morfologia em superficie, por SEM, das bandas ap6s imersdo em saliva artificial.

Por SEM, na banda de pH=6,7 ndo se observou a formag&o de dxido na superficie.

Todavia, uma analise mais pormenorizada ao tubo que compde a banda permitiu

identificar algumas alteracbes morfol6gicas que requerem um estudo mais preciso,

nomeadamente na zona de ligacdo com o fio na qual se observa a juncdo de duas pecas

diferentes soldadas.

6
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Nesta banda séo visiveis alguns defeitos resultantes do acabamento. Com uma
maior ampliacdo ainda é possivel distinguir-se uma pelicula de 6xido, que possivelmente
serd a camada de Cr-O, camada passiva uniformemente distribuida. Esta parece ser
constituida ainda por elementos provenientes da composicao da saliva artificial, tais como
o fésforo e o célcio, e apresenta arrancamentos que deixam a descoberto os elementos do

aco (Figura 4.21).

A banda imersa em pH=2,3 apresenta defeitos resultantes do acabamento, sendo
evidente a fraca ligacdo das estruturas que compde a peca. Estes defeitos, tais como
fendas e arrancamentos, podem ter contribuido para um maior ataque corrosivo, o que
podera justificar os consideraveis niveis de iGes metalicos libertados por esta pe¢a na
solucdo de imersdo. Na superficie da banda pode observar-se uma camada de éxido e
alguns cristais de cloreto de prata, formados a partir dos constituintes da saliva artificial

e de residuos da soldadura (Figura 4.22).

Figura 4.22 — Juncéo das pecas que compde a banda, mostrando na ampliacdo a soldadura de prata.

Das pecas de aco inoxidavel faltam ainda analisar as ligaduras metalicas. Os teores
de ibes metélicos libertados a partir das ligaduras, quer no pH=2,3 quer no pH=6,7,
revelaram-se baixos, significando que a contribuicdo destes componentes para a
libertacdo de ides Ni, Cr e Fe durante o tratamento ortoddntico é minima. Devido as suas

pequenas dimensdes ndo foi possivel analisar por SEM/EDS as superficies das ligaduras.
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O Unico componente do estudo composto por uma liga niquel-titanio é o fio. A
composicdo do fio NiTi determinada por SEM/EDS foi ao encontro dos valores
declarados pelo fornecedor (Figura 4.23 e Tabela 3).

Wit% [+
Ni [ 512 ] 03
Ti | 420 | 02
C 34 03

Figura 4.23 — Fio NiTi antes da imersdo (ampliacdo e composi¢&o).

Os teores de iGes metéalicos libertados ficaram abaixo dos limites de quantificacdo
para a solucdo de pH=6,7, e revelaram-se baixos mesmo quando se esta perante o cenario
mais agressivo de pH=2,3. As imagens obtidas por SEM vém corroborar estes resultados,
pois apenas se observam alguns defeitos de fabrico (nomeadamente marcas tipicas da
trefilacdo). Olhando pois para o fio como recebido da fabrica, antes da imersdo, e apos
ser colocado em saliva artificial durante 30 dias em dois valores de pH diferentes, ndo
existem diferencas assinalaveis (Figura 4.24).

No entanto, relativamente & composicéo da peca, verifica-se por EDS que tanto
no fio em pH=2,3 como no fio em pH=6,7 existe um incremento de oxigénio,
possivelmente relacionado com a formagcdo da camada passiva (TiO, TiO2, TiOs3),
favorecida pelas condicdes estaticas da imersao®.
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584 | 14
372 | 13
35 03
09 | 02

Figura 4.24 - Micrografias por SEM de fio ap6s imerséo: la e 1b - pH=2,3; 2a e 2b - pH=6,7.

Com o estudo in vitro dos varios componentes do aparelho fixo fica evidenciado
que a libertacdo de i6es metalicos ndo € proporcional ao seu teor na liga da peca, tal como
reportam estudos anteriores’->26:%0, No estudo aqui apresentado, fio NiTi que possui uma
percentagem de Ni bastante mais elevada que a presente nos brackets, nos tubos e nas
bandas, libertou uma quantidade de iGes Ni considerada minima, contrastando com o0s
valores determinados nas pecas de aco inoxidavel. Assim, fica claro que a libertacdo de
ides a partir das ligas metélicas ndo é um processo linear. Para além disso, a reduzida
libertacdo de iGes Ni observada pelo fio em ambos os pH, sobretudo quando comparada
com o teor presente na liga, pode ser explicada devido a quantidade significativa de titanio
presente na liga (~45%)°%!, um elemento altamente resistente & corrosdo, e & combinagio
deste com o niquel, que produz uma liga com um excelente comportamento perante o0s
fendmenos corrosivos®3, Assim, no nosso estudo a maior libertagio de iGes metalicos foi
observada nos brackets, seguida das bandas e dos tubos, sendo o fio a pe¢ca com menor
libertacdo. Também em estudos in vivo podemos encontrar conclusdes semelhantes.
Dwivedi et al.® ao observarem que a libertagdo de ides permaneceu semelhante apos a
troca do fio NiTi por um fio de ago inoxidavel, concluiram que a libertacdo de iGes Ni se
devia sobretudo a corrosdo de pegas como brackets e bandas, e ndo ao fio propriamente
dito. Também Petoumeno et al.® chegaram & mesma conclusio ao registarem uma maior
concentracdo de Ni apés a colocacdo dos brackets quando comparada com os valores

registados apés a colocacgdo do fio NiTi.
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Estudos anteriores que procuravam comparar fios NiTi com fios de ago inoxidavel
concluiram que os fios de NiTi, apesar da maior percentagem de Ni na sua composicao,
libertaram menos ides Ni quando comparado com os fios de ago inoxidavel336%61 No
entanto, existem na literatura artigos que ndo corroboram esses resultados, ja que nestes,
a libertacdo de ibes metalicos em fios de aco inoxidavel é inferior a observada em fios

NiTi% 3482,

Ficou também clara a influéncia do pH da solucdo na corrosdo dos materiais
metalicos. InvestigacGes anteriores tinham ja concluido que a libertacdo de iGes é um
fendmeno promovido por um meio mais acido?®242560 yma vez que um ambiente redutor

torna menos estavel o filme de 6xido que protege o metal.

Os brackets foram as pecas que mais libertaram i6es Ni, Cr e Fe. Estudos
anteriores debrucaram-se sobre o efeito do tratamento térmico aplicado a estas pecas, a
fim de as tornar reutilizaveis e aptas para um novo tratamento ortodéntico, concluindo
que a libertacdo de ibes metalicos pelos brackets tratados € superior a verificada em
brackets novos, podendo chegar a ser dez vezes maior?. Estes estudos verificaram que
apos o tratamento térmico a composicao dos brackets ndo se alterou, o que leva a concluir
que a maior libertacdo de ides que ocorre nos mesmos se deve sobretudo a reducédo da
resisténcia a corrosdo apos o tratamento. Uma possivel explicacdo para este fendmeno
prende-se com o facto da maioria dos brackets ser constituida por aco inoxidavel na fase
austenitica, e quando este é aquecido a temperaturas que variam de 400°C até 900°C, da-
se a formacdo um precipitado de carboneto de crémio que leva a uma desintegracdo

parcial da liga e ao consequente enfraquecimento da estrutura®*.

Para que os brackets consigam infligir a forca exata exercida pelo fio no dente,
estes devem possuir a dureza e a resisténcia mecanica adequadas, uma superficie sem
rugosidades para que a deposicao de placa e compostos organicos seja minimizada, e deve
ainda existir o minimo de friccdo entre o bracket e o fio?. A resisténcia do aco inoxidavel
que compde os brackets deve-se sobretudo a formacao da camada passiva de 6xido de
cromio na superficie do mesmo. Quando esta camada € exposta a condi¢fes que a tornam
menos estavel (como quando esta em contacto com a saliva), ocorre a libertacdo de ides
Cr para 0 meio. A camada passiva torna a formar-se assim que o bracket é de novo
exposto ao ambiente da cavidade oral, mas quando ocorre a repassivagédo existem alguns
ides Cr que nio se tornam a ligar e que eventualmente ficam livres no meio®®, sendo estes
os ides detetados na analise ICP-OES. Por sua vez, a libertagdo de ides Ni ocorre devido
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a posicao que estes ocupam na estrutura da peca metalica. Os iGes Ni situam-se perto da
superficie do bracket, ajudando a melhorar a sua resisténcia a corrosdo uma vez que
competem com o cromio na formagdo de sais e, como possuem uma maior afinidade,
permite que exista mais cromio disponivel para formar a camada passiva. Porém, como a
ligacdo entre os atomos de Ni e os compostos intermetalicos ndo é muito forte, a
libertacdo de ides Ni da-se para 0 meio até que a superficie se desgaste completamente
ou até que uma nova camada passiva se deposite e impeca a libertacéo de niquel®?,

De um ponto de vista clinico, a corrosdo dos brackets pode afetar a forma como o
fio desliza sobre eles e consequentemente o tratamento ortodontico pode ficar
comprometido®’. Isto porque um bracket corroido apresenta normalmente uma superficie
mais irregular e com uma maior acumulacéo de produtos de corroséo e, assim, a friccao
entre o bracket e o fio durante os movimentos aumenta, tornando necessario a aplicacdo
de uma forca maior. Se for aplicada uma forga excessiva no bracket, o controlo mecanico
torna-se mais dificil de concretizar e com isto aumenta a probabilidade de ocorrer rutura

da peca®.

Apesar de se verificar nos tubos a ligacdo entre varios componentes na
constituicdo da peca em si, foi nas bandas que a unido destas estruturas foi mais evidente.
Sabe-se que é a combina¢do do processamento da peca com a sua composicdo que afeta
a libertacdo dos ides. Nestas pecas constituidas por mais que uma estrutura, a unido das
mesmas faz-se através do processo de soldadura, sendo que a composicao da soldadura e
a forma como se encontram ligadas as diferentes estruturas podem afetar a libertacéo de
ides metalicos?*. Tal como no estudo Wendl et al.! se verificou a presenca de cobalto na
superficie da banda, que na sua composi¢do quimica ndo possuia este elemento, levando
a crer que a origem do cobalto detetado seria da soldadura utilizada para unir as estruturas
que compunham a peca, também se observou através de SEM/EDS a presenca de prata
na superficie da banda e conclui-se através da anélise da composicdo da soldadura que

esta seria a origem do elemento (Figura 27).

Ainda comparando o presente estudo com o de Wendl et al.}, também aqui a
superficie das bandas esteve em total contacto com a solugéo de saliva artificial (o que
ndo acontece em situacdo real), e como consequéncia poderd ter existido uma
sobreestimacdo da libertagcdo de ides. Porém, enquanto que no estudo de Wendl et al. as
bandas foram os componentes com a maior libertacdo de ies, seguindo-se os brackets e
o fio (estes dois com niveis semelhantes de libertag&o), neste estudo os brackets foram as
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pecas mais afetadas pela corrosao tendo sido as que apresentaram maiores concentracfes

de iBes libertados.

Os estudos in vitro enfrentam como principal limitacdo a incapacidade de
mimetizar o ambiente oral, ndo conseguindo recriar as variacdes de pH e de temperatura,
originadas principalmente pela grande variedade na dieta dos individuos no dia-a-dia
(podendo a temperatura variar entre 1,6 e 65,4 °C e o pH entre 2,0 e 14,0 %), nem
conseguindo reproduzir a interacdo entre o fio e as restantes pecas do aparelho e os
movimentos a ela associados, para além de falharem na imitacdo da complexa
composicao da saliva e das condi¢Oes dindmicas observadas na boca. Assim, no presente
estudo ndo se procurou recriar o0 ambiente da cavidade oral, mas sim avaliar a libertagcdo
de iGes metalicos de cada peca que compde o aparelho fixo, em dois ambientes diferentes,

um com um pH mais extremo (pH=2,3) e um com pH préximo ao valor normal da boca®.

Porém, temos de ter sempre presente que as pecas em situacdo real estdo ligadas
entre si e que, devido as interacbes e movimentos derivados da sua ligacdo, a
suscetibilidade dos materiais a corrosdo aumenta?3, Para além disso, importa referir que
as elevadas temperaturas a que ocorre o processo da ligacdo das varias pecas na boca dos
pacientes podem introduzir rugosidade na superficie dos materiais e provocar alteracoes
na estrutura cristalina dos mesmos, aumentando assim a suscetibilidade & corrosdo®.
Também as condicdes estaticas utilizadas na imersdo dos componentes deste estudo nédo
tém em conta a renovacgéo do fluxo salivar e a escovagem dos dentes e 0 uso de pastas
fluoretadas, que podem degradar a camada de éxido e permitir uma maior libertacdo de
ides do que a observada in vitro®3%, Assim, os resultados do presente estudo in vitro

devem ser interpretados tendo em conta as limita¢6es dos estudos desta categoria.

Como foi anteriormente referido, e como os artigos da literatura também o
referem®323562 a5 inlmeras diferencas verificadas entre as investigacoes in vitro, desde
0 objeto de estudo (que incluem pecas de diferentes composicdes e de fabricantes
distintos), as condigdes e técnicas adotadas por cada uma (entre as quais a solucéo de
imers&o, as condigdes experimentais, o tempo de estudo), fazem com que seja impossivel
realizar uma comparacéo direta dos varios resultados. Assim, uma sugestdo para futuros
estudos seria definir normas e protocolos comuns que permitissem comparar uma relagéo

mg/ml de ides metalicos libertados por volume de solugéo.
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Quer os estudos in vivo realizados, quer as investigacfes in vitro, ndo tém em
conta o tempo real do tratamento ortodontico, considerando apenas exposicoes de curta
duracdo quando comparadas com 0s 2-3 anos de um caso clinico real. Assim, a influéncia
dos processos corrosivos e de fendmenos tais como a a¢do microbiana, o uso ou a fadiga

na libertacdo de iGes metalicos podem nio ter sidos em conta®®.

A resisténcia a corrosdo € um parametro importante para o sucesso do tratamento
ortodontico. Basta pensar que a utilizacdo de metais com boa resisténcia a corrosdo pode
promover a diminuicdo da friccao entre as superficies das pecas do aparelho fixo e assim
induzir movimentos mais precisos ao dente, diminuindo a duragéo total do tratamento?.
Também de um ponto de vista bioldgico é importante minimizar ao maximo a libertagdo
de ides metalicos, potencialmente toxicos, a partir dos componentes ortodonticos®®. Para
tal, diversas técnicas tém sido estudadas para aumentar a resisténcia a corrosdo dos
materiais metalicos utilizados em praticas ortoddnticas, tais como a utilizacdo da técnica
de molde de injecdo na producdo dos brackets (evitando a soldadura de pecas), a

incorporacio de cobre na liga ou revestimentos de TiN ou de resina epoxy®'’.

Apesar de as concluses in vitro e in vivo encontradas na literatura e ja discutidas
anteriormente apresentarem valores ndo significativos quando comparados com 0s
valores de ingestdo diaria bem como nédo atingirem niveis de toxicidade, deve-se vigiar
de perto o comportamento dos materiais constituintes do aparelho fixo aos fenémenos
corrosivos, assim como investigar melhor o efeito das baixas concentragcdes de i0es

metalicos libertados ao nivel molecular’.
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5. Conclusoes

O presente trabalho teve como grande objetivo a determinacdo e comparacdo das
concentracdes de ides metalicos, nomeadamente de Ni, Cr e Fe, presentes na saliva de
pacientes apds a colocacdo de aparelho ortodéntico fixo multibrackets, em diferentes

periodos do tratamento clinico.

As medias das concentrac6es de Ni e de Cr determinadas por ICP-OES na saliva dos
pacientes aumentaram ligeiramente quatro semanas apos a colocacdo do aparelho fixo,
decrescendo a partir desse momento para valores abaixo dos registados antes de iniciar o
tratamento. No que diz respeito ao ido Fe, 0 maior aumento da sua concentracdo média
regista-se uma semana apds o inicio do tratamento, diminuindo as quatro semanas e
voltando a atingir valores mais elevados as doze semanas apOs a insercdo dos

componentes ortodonticos.

A hipdtese nula testada neste estudo de que as concentracGes de i6es metalicos na
saliva dos pacientes ndo se alteram significativamente apds a colocacgéo de aparelho fixo
foi aceite (P>0,05), demonstrando que as diferencas entre as concentracdes de Ni, Cr e
Fe nos vérios intervalos ndo se revelaram estatisticamente significativas. Mais ainda, em
todos 0s momentos estudados verificou-se que as concentragdes de iGes metalicos se

situavam abaixo dos limites de ingestdo diaria.

A analise por SEM/EDS de fios NiTi usados por alguns pacientes durante algumas
semanas veio demonstrar uma forte acumulacdo de biofilme na superficie das pecas,
sendo apenas observados sinais de corrosdo em zonas ndo cobertas pela placa bacteriana,
nomeadamente arrancamento de material e riscos a superficie da peca. Nas imagens SEM
de um bracket e de um tubo que permaneceram dois anos na cavidade oral de uma
paciente ndo pertencente a nossa amostra, vislumbra-se uma acumulacdo de biofilme
ainda mais proeminente e sinais de corrosdo visivelmente mais evidentes que o0s
observados nos fios NiTi dos pacientes do estudo, realcando a influéncia do tempo de

utilizacdo e do uso da peca na corrosao dos materiais.

Em geral, no estudo in vitro os teores de ides Ni, Cr e Fe libertados a partir das pecas
que compde o aparelho fixo mostraram-se notavelmente superiores nas solucdes de saliva
artificial com pH mais acido (pH=2,3). Os resultados provenientes da anéalise por ICP-

OES vieram ainda mostrar que, tal como estudos anteriores comprovaram, a libertacdo
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de metais ndo é um processo linear nem proporcional ao teor do elemento na liga. Assim,
observou-se que apesar dos fios NiTi serem as pe¢as que possuem na composi¢édo da sua
liga a maior percentagem de Ni, estes foram os componentes que menos ides Ni
libertaram. Os brackets foram as pecas metalicas que mais iGes Ni, Cr e Fe libertaram,
seguidos das bandas. As imagens SEM/EDS das superficies destes componentes vém
corroborar os resultados obtidos por ICP-OES, evidenciando a presenca de camadas de

oxido nos brackets e nas bandas e de arrancamentos de material.

O estudo in vivo enfrentou algumas dificuldades tipicas dos estudos desta natureza,
como a falha de amostras de saliva de alguns pacientes ou a pequena quantidade de saliva
que os pacientes forneceram, dificultando o posterior tratamento quimico da mesma e a
analise das concentracdes dos iBes metalicos. Assim, fica a sugestdo para que num
préximo estudo se procure utilizar uma amostra de pacientes maior, ja que aumentando o

namero de casos clinicos estudados aumentara também a fiabilidade das elages retiradas.

Ainda relativamente ao estudo in vivo aqui apresentado, seria bom recolher
novamente amostras de saliva dos pacientes que integraram esta investigacdo numa data
mais espagada em relagdo ao momento da colocagdo do aparelho, como por exemplo um
ou dois anos apos o inicio do tratamento ortodontico. Também se afiguraria pertinente
analisar por SEM/EDS as pecas de aco inoxidavel dos pacientes do estudo, algo que

apenas poderé ser levado a cabo no final do respetivo tratamento.

Podem-se ainda deixar algumas sugestdes quanto ao estudo in vitro. Neste estudo a
solucdo de saliva artificial em pH=6,7 mostrou um certo grau de turvacdo ap0s gquatro
semanas, o que dificultou a analise ICP-OES, pelo que em investigacBes futuras seria
interessante utilizar solugdes de diferente composicao e com reagentes que diminuam este
efeito. Para avaliar a acdo da corroséo nas pecas metalicas seria também positivo realizar
um estudo em condices dinamicas e em condicdes de temperatura que mimetizem o

ambiente da cavidade oral.

As comparagdes entre 0s estudos in vivo e entre os estudos in vitro sdo dificeis de
concretizar, por isso, para conseguir resultados comparaveis e fiaveis talvez fosse
vantajoso elaborar regras rigorosas e procedimentos padrdo para a realizagao de futuros

estudos em condicGes controladas para que os resultados consigam ser reprodutiveis.
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Sabendo a importancia que uma boa resisténcia a corrosdo tem no sucesso do
tratamento clinico, quer na preservacao das boas propriedades mecénicas do metal, quer
na reducdo da libertacdo de ibes metélicos para a cavidade oral, € importante continuar a
investigar o efeito dos fendbmenos corrosivos nos componentes do aparelho fixo. Mais
ainda, apesar dos valores de concentracfes de ides metalicos encontrados neste estudo,
tal como em estudos anteriores, ndo constituirem um perigo para a salde (exceto para as
pessoas sensiveis), dado que se encontram abaixo dos limites de ingestdo diéria aceites,
deve-se continuar a vigiar de perto a libertacdo destes i6es em meio oral. Na realidade,
mesmo a partir de baixas concentracbes podem ser desencadeadas respostas
inflamatorias, alteragdes na morfologia e no metabolismo celular e causar a instabilidade
das cadeias de ADN*?,
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