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foi isso o que Deus preparou 
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RESUMO 

Introdução: Materiais alternativos ao titânio tem sido estudados para fabricação de 

implantes dentários e o poli(-éter-éter-cetona) (PEEK) tem propriedades promissoras, 

com exceção de sua superfície de baixa hidrofilia.  Objetivo: Este estudo teve como 

objetivo avaliar se o tratamento de superfície com catecóis mediado por laccase seria 

capaz de alterar a capacidade de molhamento, ou seja, aumentar a hidrofilia no PEEK. 

Material e Métodos: Discos de PEEK de dimensões 20 x 1,5 mm foram esterilizados 

com plasma de peróxido de hidrogênio previamente aos experimentos. Os catecóis (dopa, 

dopamina e ácido cafeico) e a enzima laccase foram dissolvidos, separadamente, em 

solução de acetato pH 4,75 a uma concentração de 0,5 mg/mL. Os discos de PEEK foram 

distribuídos nos seguintes grupos (n=3): controle negativo acetato (2 mL), laccase (1 mL 

laccase 0,5 mg/mL + 1 mL acetato), dopa (1 mL dopa 0,5 mg/mL + 1 mL acetato), 

dopamina (1 mL dopamina 0,5 mg/mL + 1 mL acetato), ácido caf eico (1 mL ácido cafeico 

0,5 mg/mL + 1 mL acetato); dopa+laccase (1 mL dopa 0,5 mg/mL + 1 mL laccase 0,5 

mg/mL), dopamina+laccase (1 mL dopamina 0,5 mg/mL + 1 mL laccase 0,5 mg/mL), 

ácido cafeico+laccase (1 mL ácido cafeico 0,5 mg/mL + 1 mL laccase 0,5 mg/mL). As 

amostras foram incubadas à temperatura ambiente por 18 horas e foram lavadas com água 

destilada e secas. Foi medido o ângulo de contato de 4 μL de água destilada 0, 10, 30 

minutos e 1, 2, 4 e 24 horas após os tratamentos. Novas medidas foram feitas após 1 e 2 

semanas e 1 mês. Os valores obtidos foram expressos por meio de média e desvio padrão. 

Resultados: Foram feitas comparações estatísticas na forma intragrupo e intergrupo. Os 

ângulos de contato dos grupos laccase (41,1º  0,9; p<0,0001) e laccase associada a 

catecóis (p<0,0001) permaneceram estatisticamente iguais ao imediato por 30 minutos, 

porém o grupo laccase + dopamina (18,5º  2,3; p<0,0001) sustentou o valor inicial por 

2 horas, além de ter apresentado o menor ângulo de contato entre todos quando 

comparado ao grupo controle acetato (85,6º  0,6; p<0,0001). Conclusão: O tratamento 

enzimático em PEEK demonstrou-se promissor, ao diminuir substancialmente o ângulo 

de contato e promover, assim, aumento do molhamento de superfície e, 

consequentemente, da hidrofilia. 

Palavras-chave:  Peek. Laccase. Osseointegração. Implante dentário.   



 
 

ABSTRACT 

Introduction: Alternative materials to titanium have been studied for dental implants and 

poly(-ether-ether-ketone) (PEEK) has promising properties, except for its low hydrophilic 

surface. Objective: This study aimed to evaluate whether surface treatment with laccase-

mediated catechols would be able to alter wetting capacity, increasing hydrophilia in 

PEEK. Material and Methods: PEEK disks (20 x 1,5 mm) were previously sterilized 

with hydrogen peroxide plasma. The catechols (dopa, dopamine and caffeic acid) and the 

laccase enzyme were dissolved separately in acetate solution pH 4.75 at a concentration 

of 0.5 mg / ml. The PEEK disks were distributed in the following groups (n = 3): negative 

control acetate (2 mL), laccase (1 mL laccase 0.5 mg / mL + 1 mL acetate), dopa (1 mL 

dopa 0.5 mg / mL + 1 mL acetate), dopamine (1 mL dopamine 0.5 mg / mL + 1 mL 

acetate), caffeic acid (1 mL 0.5 mg / mL caffeic acid + 1 mL acetate); (1 mL dopa 0.5 mg 

/ mL + 1 mL laccase 0.5 mg / mL), dopamine + laccase (1 mL dopamine 0.5 mg / mL + 

1 mL laccase 0.5 mg / mL), caffeic acid + laccase (1 mL caffeic acid 0.5 mg / mL + 1 mL 

laccase 0.5 mg / mL). Samples were incubated at room temperature for 18 hours, washed 

with distilled water and air dried. The contact angle was measured of 4 μL of distilled 

water, 0, 10, 30 minutes; 1, 2, 4 and 24 hours after the treatments. New measurements 

were made after 1 and 2 weeks and 1 month. The obtained values were expressed in 

mean±SD. Results: Statistical correlations were made in the intragroup and intergroup 

form. In the intragroup analysis, the contact angles of the laccase (41,1º  0,9; p<0,0001) 

and laccase groups associated with catechols (p<0,0001) remained statistically equal to 

the immediate one for 30 minutes, but the laccase + dopamine group (18,5º  2,3; 

p<0,0001) sustained the initial value for 2 hours, besides having the lowest angle of 

contact of all when compared to the acetate control group (85,6º  0,6; p<0,0001). 

Conclusion: The enzymatic treatment in PEEK has proved promising, by substantially 

reducing the contact angle and promoting an increase in surface wettability and 

hydrophilia. 

Key-words: Peek. Laccase. Osseointegration. Dental implant. 
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INTRODUÇÃO 

Os implantes dentários proporcionam uma ancoragem estável para próteses 

dentárias fixas ou removíveis e, como tal, melhoram a qualidade de vida de pacientes 

parcial ou totalmente desdentados (Knaus, Schaffarczyk, Cölfen, 2019). Desde o início 

da Implantodontia, a tecnologia frequentemente tem buscado inovações com a produção 

de novos designs, materiais, formas e tratamentos de superfície (Elawadly et al., 2019). 

Atualmente, os implantes dentários fabricados em titânio e ligas de titânio são 

considerados o padrão ouro (Abraham, 2014; Elawadly et al., 2019), visto sua 

citocompatibilidade, alta resistência mecânica e excelente resistência à corrosão (Blatt et 

al., 2018; Fukuda et al., 2019). 

Apesar de sua aplicação por várias décadas como principal material para 

implantes dentários, o titânio (Ti) e suas ligas ainda enfrentam algumas limitações 

(Özcan, Hämmerle, 2012), devido a complicações pós-operatórias decorrentes de suas 

desvantagens, como alto módulo de elasticidade, quando comparados ao tecido ósseo, 

casos de reações alérgicas a metais, osteólises e eventuais afrouxamentos dos implantes 

(Fukuda et al., 2019), demandando, portanto, alternativas para casos em que não pode ser 

considerado um material elegível. À vista disso, inúmeros materiais têm sido estudados 

como alternativa ao Ti na Implantodontia (Zimmerman et al., 2018). 

Algumas das características mais estudadas são a composição química, 

rugosidade e ângulo de contato (molhamento). Esses parâmetros apresentam um papel 

fundamental na interação entre implante dental e tecidos periimplantares. A composição 

química, principalmente do revestimento do implante, tem impacto na adsorção proteica, 

uma vez que uma característica hidrofílica gerará interações celulares favoráveis, além 

de interação com os fluídos tissulares e os tecidos propriamente ditos. Além disso, o 

ângulo de contato também serve de medida para avaliação da hidrofilia da superfície, que 

varia de 0° (hidrofílico) a 140° (hidrofóbico) para os implantes de titânio (Le Guéhennec 

et al., 2007). 

Nas últimas décadas, alguns polímeros demonstraram corresponder mais 

favoravelmente às propriedades mecânicas do osso humano e tornaram-se alternativas 

preferíveis, em diversas aplicações, aos materiais de implantes metálicos tradicionais 

(Durham, Allen, Rabiei, 2015). Visto a necessidade de um biomaterial que não libere 

óxidos ao meio bucal e com características de cor semelhantes ao tecido dental que 

promova harmonia estética, materiais cerâmicos e polímeros sintéticos passaram a ser 
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introduzidos na Implantodontia. Recentemente, foi proposto como potencial substrato 

para fabricação de implantes dentários o poli(-éter-éter-cetona) (PEEK), um material 

termoplástico de alto desempenho, que já possui ampla aplicação na área biomédica 

(Kotsakis et al., 2017; Elawadly et al., 2019).  

A aplicação do PEEK como material de implante e possível substituto para 

implantes de titânio tem sido sugerida devido à sua biocompatibilidade e propriedades 

mecânicas satisfatórias (Najeeb et al., 2016; Panayotov et al., 2016; Mishra, Chowdhary, 

2019). O PEEK tem sido relatado como não citotóxico e, por conseguinte, tem sido 

considerado um material seguro para aplicações com células osteoblásticas e 

fibroblásticas (Katzer et al., 2002; Rivard, Rhalmi, Coillard, 2002). Além disso, o PEEK 

apresenta baixos módulos de Young, proporcionando proteção contra o estresse e 

reduzindo o risco de perda óssea marginal (Tomaszewski et al., 2012). O módulo de 

elasticidade do PEEK (3-4 GPa) é mais próximo ao do osso cortical (18 GPa) e osso 

trabecular (12–20 GPa) do que as ligas de Ti (110 GPa) (Fukuda et al., 2019), 

característica importante para distribuição das forças biomecânicas e o subsequente 

processo de remodelação. Ademais, outras propriedades, como baixa solubilidade, 

resistência à radiação, estética favorável quando comparada às variantes metálicas, e 

módulo de elasticidade próximo à dentina e esmalte (Najeeb et al., 2016; Skirbutis et al., 

2017; Tekin et al., 2018) tornam o PEEK um material interessante também para outras 

aplicações na Odontologia, como em próteses dentárias, além da Implantodontia 

(Montero et al., 2016). 

Apesar das muitas vantagens do PEEK para aplicação em implantes na Ortopedia 

e na Odontologia, o mesmo apresenta baixa energia superficial e é considerado bioinerte 

(Zhao et al., 2012), sendo desfavorável à adesão das células ósseas, podendo limitar a 

osseointegração e prejudicando a sua aplicabilidade clínica (Zheng et al., 2018; Fukuda 

et al., 2019).  

Várias abordagens para melhorar as propriedades de superfície do PEEK têm sido 

buscadas, como a incorporação de partículas de hidroxiapatita (Durham, Allen, Rabiei, 

2017; Ma et al., 2017; Mahjoubi et al., 2017), tratamentos de superfície plasmática (Wang 

et al., 2014; Waser-Althaus et al., 2014; Zhao et al., 2016), Ti, Si, AMPcoatings (Shimizu 

et al., 2016; Wen et al., 2016; Ren et al., 2018), sendo os tratamentos enzimáticos uma 

alternativa encontrada para uma modificação mais eficiente da superfície do PEEK (Kord 

Forooshani, Lee, 2017; Kim et al., 2018). 
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Laccase é uma enzima oxidorredutase obtida de fungos e plantas superiores e sua 

capacidade de oxidar compostos fenólicos e não-fenólicos, degradar polímeros e 

promover a ligação cruzada de monocamadas resulta em modificações de superfície 

significativas nesses materiais (Claus, 2004; Shraddha et al., 2011). Semelhante às 

hidrofosfinas, que são pequenas proteínas usadas para revestir superfícies hidrofóbicas e 

hidrofílicas, formando filmes anfifílicos (Wang et al., 2010), a enzima laccase também 

pode adsorver em superfícies hidrofóbicas inertes devido à sua natureza anfifílica. Este 

processo pode levar a um aumento do molhamento e da energia de superfície, o que 

poderia ajudar na fixação de outras camadas e compostos orgânicos, bem como facilitar 

a colonização por células osteogênicas (Scholtmeijer, Wessels, Wösten, 2001). 

Laccase também pode ser usada em combinação com catecóis para melhorar a 

adesão de células hospedeiras e outras substâncias (Lynge et al., 2011; Jia et al., 2017) . 

Catecóis, como L-DOPA, dopamina e ácido cafeico, são proteínas de ocorrência natural 

que se ligam a superfícies através da autopolimerização sob oxidação (Kord Forooshani, 

Lee, 2017). Como enzima oxidativa, a laccase poderia acelerar o processo de oxidação 

responsável pela reticulação dos catecóis, auxiliando na formação de uma camada 

orgânica com possível atividade antimicrobiana e antifúngica (Kocaçaliskan, Talan, 

Terzi, 2006; Lynge et al.,2011; Jia et al., 2017; Kord Forooshani, Lee, 2017; Kim et al., 

2018). Além disso, essa camada formada poderia ser usada para imobilizar outras 

substâncias de interesse, tais como fatores de crescimento endotelial vascular (VEGFs) e 

proteínas morfogenéticas ósseas (BMPs), o que também poderia auxiliar no processo de 

osteointegração dos implantes PEEK (Han et al., 2011; Lynge et al., 2011). 

Desse modo, frente à ausência de propriedades que assegurem o PEEK nu como 

material ideal para indicação a implantes dentários, estudos que busquem melhorar esta 

característica, tem suma importância para a orientação de novas pesquisas envolvendo 

esta temática, ainda necessárias, na busca por evidências científicas para embasar futuras 

decisões clínicas. Nesse contexto, o objetivo do presente estudo foi investigar se o 

tratamento de superfície com diferentes catecóis (dopa, dopamina e ácido cafeico) 

mediado por laccase seria capaz de melhorar as características de superfície do PEEK, 

com foco na propriedade de molhamento (aumento da hidrofilia), por meio de análise de 

ângulo de contato. 
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MATERIAL E MÉTODOS 

Este estudo experimental in vitro utilizou discos de PEEK, que receberam 

tratamentos de superfície combinando a enzima laccase com diferentes catecóis e seus 

respectivos controles. Foi verificada a propriedade de molhamento por meio da análise 

de ângulo de contato. 

 

1. Preparação das amostras 

A fabricação das amostras de discos PEEK (n = 3/grupo) com 20 mm de diâmetro 

x 1,5 mm de espessura foi obtida cortando uma haste PEEK (grau médico - PEEK MG, 

KTK) com um disco de diamante 102 mm x 0,3 mm x 127 mm (Dia Wafer Blade 4", 

Extec) acoplado a um cortador metalográfico (Isomet 1000, Buehler Ltda) fixado em 550 

rpm. 

As amostras receberam acabamento em politriz (Aropol 2V-PU, Arotec), com 

lixas de água (Norton Abrasives) de granulações 320, 800 1200 e 2400 sob refrigeração 

por 1 minuto para cada granulação, e depois as dimensões da amostra foram confirmadas 

por meio de um paquímetro digital (Model CD-6 '' CSX-B, Mitutoyo Sul Americana 

LTDA). As amostras foram lavadas com água destilada e sonicadas em um limpador 

ultrassônico (CBU1003-LDG, Planatc) por 15 minutos, antes de serem lavadas com 

isopropanol a 70%.  

 

2. Tratamento de superfície com laccase e catecóis 

A enzima Laccase C (laccase) e os catecóis 3,4 di-hidroxi-L-fenilalanina (dopa), 

cloridrato de dopamina (dopamina) e ácido 3,4-di-hidroxiildrocinâmico (ácido cafeico) 

foram adquiridos da Sigma-Aldrich (Chemie GmbH. Steinheim, Alemanha). A enzima 

laccase e os catecóis foram dissolvidos, separadamente, em solução tampão de acetato 

(ácido acético 104 mM e acetato de sódio 200 mM em água desionizada, pH = 4,75) para 

uma concentração de 0,5 mg/mL.  

Os discos PEEK foram colocados em placas de tecido de 12 poços (K12-012, 

Kasvi) e divididos do seguinte modo: 

• Grupos de controle (n=3) 

a . Tampão de acetato de 2 ml (controle negativo) 

b. 1 ml de laccase 0,5 mg/ml + tampão de acetato de 1ml (controle de laccase) 
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c. 1 ml de dopa 0,5 mg/ml + tampão de acetato de 1 ml (controle de dopa)  

d. 1 mL de dopamina 0,5 mg/mL + tampão de acetato de 1mL (controle de 

dopamina) 

e. 1 ml de ácido cafeico 0,5 mg/ml + tampão de acetato de 1ml (controle de ácido 

cafeico) 

• Grupos de tratamento de superfície (n=3) 

f. 1 mL de dopa 0,5 mg/mL + 1 mL laccase 0,5 mg/mL (dopa + laccase) 

g. 1 mL dopamina 0,5 mg/mL + 1 mL laccase 0,5 mg/mL (dopamina + laccase) 

h. 1 ml de ácido cafeico 0,5 mg/ml + 1 ml de laccase 0,5 mg/ml (ácido cafeico + 

laccase) 

O volume final (2 mL) cobriu toda a superfície da amostra PEEK. As soluções 

foram deixadas por 18 horas em um agitador de plataforma orbital a 110 rpm 

(MA562/KVT, Marconi Ltda) à temperatura ambiente. Em seguida, as soluções foram 

retiradas dos poços e as amostras foram lavadas com água destilada e suavemente secas 

ao ar.  

3. Medição do ângulo de contato 

Uma quantidade de 4 μl de água destilada foi gotejada na superfície de cada 

amostra de cada grupo (Figura 01), e foram tiradas cinco fotografias para cada gota a 

intervalos de 0, 10, 30 minutos; 1, 2, 4, 24 horas; 1 e 2 semanas e 1 mês. Nas primeiras 

24 horas, nos intervalos entre as fotografias, as amostras ficaram armazenadas em acetato, 

à temperatura ambiente. Durante os outros 29 dias, as amostras ficaram armazenadas em 

estufa à 40°C/75% de umidade relativa, simulando um período de aproximadamente 1 

ano (ASTM F1980-16 Standard Guide for Accelerated Aging of Sterile Barrier Systems 

for Medical Devices). 

Foram feitas fotografias padronizadas da gota sobre as amostras, a uma distância 

de 20 cm, utilizando-se uma câmera digital equipada com uma lente objetiva de 105 mm, 

em função de captura macro (Nikon D90, Nikon Inc.), abertura do diafragma em 5,6 mm 

com ISO 200 e velocidade 1/125 s, posicionada perpendicularmente ao plano 

correspondente à superfície tratada. As imagens foram analisadas com um software de 

processamento de imagem (ImageJ 1.46r, National Institutes of Health - USA) para medir 

o ângulo de contato entre a gotícula de água e a superfície de PEEK (Figura 02). Os dados 

obtidos foram reportados em valores médios ± desvio padrão. 
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Figura 01 – Gota de água séssil sobre diferentes superfícies de PEEK  

 

 

 

 

Figura 02 – Análise do ângulo de contato com o software ImageJ, utilizando o plugin “drop-

analysis LB-ADSA” 

 

        ImageJ, U. S. National Institutes of Health, Bethesda, Maryland, USA. 

4. Análise de dados 

Para cada tratamento, foram testadas um total de três amostras (n=3), 

padronizadas e devidamente distribuídas aleatoriamente entre os grupos experimentais. 

Os resultados das medidas de ângulo de contato foram expressos em média e desvio 

padrão (DP) e as comparações dos valores do tempo inicial (T0m) com os demais tempos 

em cada grupo (intragrupo), assim como as comparações entre os grupos no T0m 

(intergrupos) foram analisadas considerando α=0,05. Todas as análises estatísticas foram 

realizadas utilizando o GraphPad Prism7 (GraphPad Software) e o software SPSS 

(Statistical Package for the Social Sciences, Udemy, Inc.). As comparações foram 

analisadas pelos testes one-way ANOVA e pós-testes de Dunnett e Tukey. 

 

a b 

Ilustração do ângulo de contato de água em superfície de PEEK sem tratamento (a) e com 

tratamento (b) enzimático (laccase) + catecol (dopamina). 
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RESULTADOS 

Os resultados do trabalho estão apresentados nas tabelas 01 e 02. Foram feitas 

comparações estatísticas de duas formas: na tabela 01, intragrupo, em que foram 

comparadas as mudanças do ângulo de contato no decorrer do tempo, em cada grupo 

separadamente, comparando-se cada valor ao tempo inicial (T0m). Na tabela 02, foram 

feitas as análises intergrupo, comparando-se o tempo imediato do grupo controle acetato 

(controle negativo) aos ângulos de contato dos demais grupos, também imediatamente 

após os tratamentos. 

Tabela 01 - Média e DP do ângulo de contato das amostras de PEEK ao longo de 30 dias. 

 

 

Ao analisarmos de forma intragrupo, verificamos que o grupo controle acetato 

manteve o ângulo de contato estável ao longo do tempo (do T0m até 30 dias), com 

p=0,2419. Nos grupos dopa, dopamina e ácido cafeico, ou seja, grupos controle tratados 

apenas com catecóis, houve aumento significativo do ângulo após 10 minutos, em relação 

ao T0m, enquanto os grupos laccase, laccase + dopamina e laccase + ácido cafeico 

modificaram os ângulos de contato após 30 minutos. Apenas o grupo laccase + dopa 

conseguiu sustentar o valor inicial do ângulo obtido inicialmente por até 2 horas.  O grupo 

laccase + dopamina, embora tenha sustentado por apenas 30 minutos o valor inicial, seus 

valores até 4-5 dias ainda eram menores do que os demais grupos. 

Logo após os tratamentos de superfície, na análise intergrupo, foi observado que 

todos os tratamentos diminuíram significativamente os ângulos de contato, entretanto 

Grupo / Tempo (T) 0 m 10m 30m 1 h 2 h 4 h 24 h 48 h 5 d 7 d 14 d 21 d  30 d 

Acetato 85,6 85,9 85,6 86,0 87,0 86,5 87,2 87,1 87,2 87,4 87,4 87,4 87,2 

0,6 0,9 1,0 1,4 1,4 0,9 0,4 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,6 

 
Laccase 

41,1  42,8  47,8* 54 *  61,4  * 64,2 * 72,1 * 73,2 * 73,5 * 73,5 * 79  

 * 
80,1 * 80,9 * 

0,9 1,0 1,0 1,0 1,0 1,1 0,9 0,8 0,5 1,5 1,0 0,3 0,1 

 
Dopa 

35,5  38,1 * 42,7 * 48,6 * 52,5 * 55,1 * 66,5 * 73,1 * 74,9 * 75,4 * 77,4 * 79,3 * 79,3 * 
3,3 1,6 0,3 0,3 0,6 0,3 0,4 0,1 0,1 0,2 0,2 0,1 0,6 

 
Dopamina 

50,1   51,6 * 61,9 * 63,5 * 62,6 * 64,3 * 82,7 * 81,6 * 80,6 * 81,1 * 81,3 * 81,3 * 81,7 * 

0,1 0,8 0,9 1,3 0,5 0,6 0,3 0,5 0,7 0,1 0,3 0,3 0,4 

 
Ac. Cafeico 

58,2   60,5 * 62,7 * 67,2 * 67,8 * 66,7 * 79,2 * 81 * 81,4 * 81,8 * 82,3 * 82,1 * 81,7  
* 

0,2 0,8 0,4 0,2 0,2 0,6 1,0 0,2 0,5 0,3 0,3 0,2 0,6 

Lac +    Dopa 34,8   34,1  34,5 34,9  38,2 * 41,1 * 46,2 * 46,9 * 53,1 * 60,1 * 61,9 * 63,2 * 63,4 * 
0,2 0,1 0,1 0,4 0,2 0,1 0,3 0,4 0,1 0,1 0,4 0,9 0,4 

Lac + Dopamina 18,5   20,6  25,1 * 28,2 * 33 * 36  * 42,2 * 43,8 * 50  * 53,7 * 62,6 * 64,8 * 66,5 * 

2,3 1,6 0,9 1 1 1 0,2 1,2 0,2 0,3 1,6 0,8 0,3 

Lac + 
Ac. Cafeico 

  

36,9   37,7  40,6 * 43  * 48,2 * 47,9 * 49,8 * 50,3 * 51   * 52,2 * 61,1 * 62,2 * 62,7 * 
0,1 0,3 0,3 1,0 0,2 0,1 0,2 0,2 0,2 0,8 0,1 0,3 0,3 

*: p<0,0001 em relação ao T0m na análise intragrupo (one-way ANOVA e Dunnett)  

 

 

0 min 
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houve um destaque do grupo laccase + dopamina, que reduziu 75% o valor do ângulo de 

contato quando comparado ao grupo controle acetato, tendo sido o menor de todos. 

Conforme apresentado na tabela 02, foi verificado que, no tempo imediato, o grupo 

controle acetato juntamente com os grupos laccase, dopamina, ácido cafeico e laccase + 

dopamina foram considerados estatisticamente diferentes. Já os grupos dopa, laccase + 

dopa e laccase + ácido cafeico se apresentaram estatisticamente iguais.  Após o grupo 

controle acetato, o grupo ácido cafeico foi o que apresentou maior valor do ângulo de 

contato no tempo de 0 min.  

Tabela 02 - Média e DP do ângulo de contato das amostras de PEEK na primeira aferição (T=0). 

Letras diferentes expressam diferença estatística p<0,0001 (one-way ANOVA e Tukey) 

 

DISCUSSÃO 

Diversas modificações de superfícies de implantes dentários têm resultado em um 

aumento da hidrofilia e molhamento para o sucesso clínico do processo de 

osseointegração. A hidrofilia apresenta vantagens durante os primeiros estágios da 

cicatrização, bem como durante a cascata de eventos que ocorrem no decorrer da 

osseointegração (Schwarz et al., 2009; Sartoretto et al., 2015). A superfície hidrofílica 

estimula a ativação de plaquetas (Ferraris, et al., 2016; Saghiri et al., 2016; Murphy et al., 

2017), além da adsorção da matriz de proteínas como a fibronectina e células 

osteogênicas, iniciando assim, o processo osseointegrativo (Saghiri et al., 2016).  

O molhamento é medido pelo ângulo de contato, geralmente de água, quando 

depositada sobre uma superfície sólida. Ângulos de contato menores que 90° indicam 

superfície hidrofílica, enquanto um ângulo de contato maior que 90° significa uma 

superfície hidrofóbica (Yuan; Lee, 2013). O molhamento da superfície pode afetar quatro 

aspectos principais do sistema biológico: (1) adesão de proteínas e outras macromoléculas 

à superfície (condicionamento), (2) interações de células de tecidos duros e moles com as 

superfícies pré-condicionadas, (3) adesão bacteriana e formação subsequente de biofilme 

e (4) taxa de osseointegração na clínica (in vivo) (Gittens et al., 2014). Outros fatores 

como tensão superficial e energia livre de superfície (ELS) também são determinados 

pelo molhamento (Yuan; Lee, 2013).  

Grupo  Acetato Laccase Dopa Dopamina Ac. Cafeico Lac + Dopa Lac+ Dopamina Lac + Ac. Cafeico p inter 

 

T0m 

85,6 a    41,1 b   35,5 c   50,1 d   58,2  e 34,8 c   18,5 f 

 

 

36,9 c <0,0001 

0,6 0,9 3,3 0,1 0,2 0,2 2,3 0,1 
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Portanto, constata-se que o aumento do molhamento de uma superfície pode 

aumentar a adesão de fibrina, bem como fornecer orientação para a migração de 

osteoblastos. Logo, qualquer alteração no molhamento afetará o processo de 

osseointegração tanto positiva quanto negativamente (Le Guéhennec et al., 2007).  

Nos estudos analisados, diversos tratamentos químicos e físicos foram realizados 

na superfície do PEEK a fim de torná-lo mais bioativo para a sua utilização na 

Implantodontia, ou seja, com maiores propriedades osseointegradoras, dentre elas o 

aumento do molhamento de superfície. No entanto, estas técnicas geralmente utilizam 

solventes tóxicos e difíceis condições de reação (Ma et al., 2014), que além de 

apresentarem um custo mais elevado são onerosas ao meio ambiente. Em vista disso, o 

presente estudo visou comprovar que tratamentos de superfície de caráter enzimático 

mediado por catecóis podem contribuir de maneira eficiente para o aumento do 

molhamento e, consequentemente, para a redução do ângulo de contato, contribuindo, 

assim, para uma melhor performance do processo osseointegrativo, além de apresentar 

menor custo e serem ambientalmente favoráveis. 

Um dos tratamentos propostos na literatura é a fosfonação, que consiste em 

empregar jato de areia associado a diazônio, formando uma camada de fosfonato na 

superfície implantar. O objetivo desta técnica é fazer com que os grupos de fosfonatos 

originados atraiam os íons de cálcio, proporcionando a deposição e aumento da adesão 

do revestimento de hidroxiapatita (HA) na superfície, além de promover mineralização e 

proliferação de osteoblastos (Kim et al., 2006; Mahjoubi et al., 2014; Jiang et al., 2015). 

Em 2017, o estudo de Mahjoubi et al. analisou amostras de PEEK em 4 condições 

de superfície diferentes: (1) polido (PEEK-P), (2) polido e fosfonado (PEEK-PP), (3) 

jateado (PEEK-S) e (4) jateado e fosfonado (PEEK-SP). O ângulo de contato do PEEK-

P diminuiu de 76 ° ± 1 para 67 ° ± 1 após a fosfonação (PEEK-PP), já o PEEK-S diminuiu 

de 94,4 ° ± 0,8 para 82 ° ± 1 após a fosfonação (PEEK-SP). PEEK-S era mais hidrofóbico 

do que PEEK-P devido à sua superfície rugosa, mas ambas as amostras de PEEK-P e 

PEEK-S se apresentaram menos hidrofóbicas após a fosfonação. Contudo, as amostras de 

nosso estudo que passaram pelo tratamento enzimático associado a catecóis se 

apresentaram mais hidrofílicas (menor ângulo de contato), mesmo após os 30 dias de 

experimento, além de terem obtido valores significativamente mais baixos no tempo 

imediato. Ademais, até mesmo a amostra que recebeu apenas o tratamento com a enzima 

laccase obteve um ângulo menor no T0m. 
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Em 2018, o estudo de Brum et al. analisou amostras de PEEK em 3 diferentes 

condições de superfícies: (1) puro (PEEK), (2) sulfonado (ácido sulfúrico 98%) e 

dissolvido em dimetilformamida (SPEEK/DMF) e (3) sulfonado (ácido sulfúrico 98%)  e 

dissolvido em dimetilsulfóxido (SPEEK/DMSO). O ângulo de contato do PEEK puro 

aumentou de 41,60° ± 7,74  para 56,96° ± 6,27 após sulfonação e dissolução em DMF 

(SPEEK/DMF) e para 92,46° ± 7,63 após sulfonação e dissolução em DMSO 

(SPEEK/DMSO). Ambos os grupos sulfonados apresentaram aumento do ângulo de 

contato (mais hidrofóbicos) quando comparados ao PEEK sem tratamento (puro), sendo 

SPEEK/DMSO o mais hidrofóbico dos grupos avaliados, com o maior valor de ângulo 

de contato médio.  

Em 2019, Zhu et al. avaliaram espécimes de PEEK que passaram por diferentes 

tratamentos de superfície: (1) sem tratamento/puro (PEEK), (2) sulfonação (SPEEK), (3) 

sulfonação + tratamento hidrotérmico em água ultrapurificada a 60ºC por 6 horas 

(SPEEK-H), (4) sulfonação + ativação por plasma de oxigênio (pSPEEK), (5) sulfonação 

+ imersão em polidopamina (PDA) (DpSPEEK). O ângulo de contato do PEEK puro 

aumentou após o tratamento de sulfonação, passando de 73,3º ± 0,1 para 108,8º ± 3,9 

(SPEEK), alterando, assim, seu molhamento superficial, ao deixar de ser uma superfície 

hidrofílica e tornar-se hidrofóbica. Já o tratamento hidrotérmico (SPEEK-H) não alterou 

os ângulos de contato de forma significativa, enquanto o tratamento com plasma de 

oxigênio (pSPEEK) melhorou consideravelmente a hidrofilicidade de SPEEK, variando 

de 111,7º ± 1,8 a 16,8º ± 0,7. Após a deposição do PDA na superfície de pSPEEK, o 

ângulo de contato de DpSPEEK diminuiu ainda mais, passando para 12,5º ± 1,7.  

Observou-se, desta forma, que as amostras que receberam tratamento com catecol 

(PDA) obtiveram o menor valor de ângulo de contato dentre todos os grupos avaliados 

nos estudos citados, corroborando com a ideia de que o uso de catecóis é de extrema valia 

para o aumento do molhamento de superfície e, consequentemente, para uma maior 

hidrofilia. 

No intuito de reiterar o potencial promissor que os catecóis têm de causar 

mudanças na energia de superfície de materiais no geral, analisamos um estudo realizado 

em 2011 por Kim et al., que avaliou ângulos de contato em superfícies de discos de titânio, 

utilizando um catecol precursor da dopamina, o L-dopa (L-3,4-dihidroxifenilalanina). 

Foram avaliadas amostras de titânio em três condições de superfície: (1) não tratado 

(controle negativo), (2) tratado com ácido fluorídrico a 4,0% (controle positivo) e (3) 

tratado com L-dopa (grupo experimental). O ângulo de contato do controle positivo (67,1º 
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± 0,56) foi menor (mais hidrofílico) comparado ao do controle negativo (82,4º ± 5,7), 

enquanto o valor do ângulo do grupo experimental (44,1º ± 0,91) foi considerado 

significativamente menor do que os outros dois grupos avaliados, sendo o mais hidrofílico 

de todos. Desse modo, constata-se que uma superfície de titânio também pode ser 

modificada por um catecol, a fim de promover melhora na hidrofilia em implantes 

dentários.  

É valido destacar que todas as amostras de PEEK de nosso estudo, que foram 

tratadas com laccase associada a catecóis, tiveram o ângulo de contato menor do que as 

amostras de titânio tratadas com o catecol L-dopa, com destaque para o grupo laccase + 

dopamina, que apresentou um valor substancialmente menor (18,5º ± 2,3), apresentando 

uma alta hidrofilia e uma melhor performance do molhamento de superfície.  

Um estudo realizado em 2019 por Corrales-Ureña et al. também apresenta 

resultados satisfatórios ao utilizar a enzima laccase na funcionalização de superfícies 

hidrofóbicas de polímeros. Neste experimento, tratou-se a superfície do polímero 

poliestireno (PS) com uma mistura de laccase-maltodextrina (ASA Spezialenzyme 

GmbH, Wolfenbüttel, Alemanha) em tampão de acetato de sódio e, posteriormente, 

imerso em uma solução de peptídeos. A enzima laccase é adsorvida rapidamente em 

superfícies hidrofóbicas como as de polímeros, logo, observou-se uma mudança na 

hidrofobicidade da superfície (98 º± 3) para domínios mais hidrofílicos (62º ± 5), 

corroborando com a ideia de nosso estudo acerca das vantagens do tratamento enzimático 

em superfície de polímeros com relação a diminuição do ângulo de contato.  

Ao todo foram avaliados 15 tratamentos dentre os estudos mencionados, e quase 

todos obtiveram um valor maior do ângulo de contato quando comparados aos grupos 

tratados com catecóis mediados pela enzima laccase, com exceção de 2 grupos no estudo 

de Zhu et al. (PEEK sulfonado e tratado com plasma de oxigênio e PEEK sulfonado e 

tratado com polidopamina). À vista disso, as amostras de nosso estudo que passaram pelo 

tratamento enzimático apresentaram um maior molhamento de superfície em 

aproximadamente 87% das comparações feitas com as amostras dos estudos 

mencionados, demonstrando o quão promissor é este processo. Ademais, este tratamento 

apresenta vantagens significativas, como: baixo custo (em relação aos demais processos), 

facilidade de execução (apenas misturar os pós das substâncias), além de ser 

ambientalmente sustentável (reação ocorre apenas na superfície do polímero), sem gerar 

resíduos tóxicos e nem consumir muitos recursos para execução do tratamento, ao 
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contrário dos processos que utilizam agentes químicos, necessitando de tratamento 

especial (Zhao et al., 2004; Fischer-Colbrie, Heumann, Guebitzi, 2006).  

No que concerne às limitações, é pertinente salientar que não foram feitas, em 

nosso experimento, as medições de ângulo de contato por mais tempo, embora já tenha 

sido possível ver que de 14 dias a 30 dias sob envelhecimento simulando 1 ano, foi 

possível verificar uma estabilização do ângulo aumentado, maior que 60graus nos grupos 

experimentais. 

Desse modo, frente à escassez de estudos que avaliem mais detalhadamente a 

associação da enzima laccase com catecóis em polímeros como o PEEK e em outros 

materiais, faz-se necessária a realização de mais experimentos que também elucidem os 

efeitos dessa interação em outras propriedades do material, assim como sua influência no 

crescimento de células osteoblásticas e fibroblásticas, a fim de assegurar sua futura 

implementação na Implantodontia. 

CONCLUSÃO 

O tratamento enzimático em PEEK demonstrou-se promissor no tocante ao 

aumento do molhamento de superfície, diminuindo substancialmente o ângulo de contato 

e promovendo, assim, uma maior hidrofilia. A associação de laccase com dopamina foi a 

mais efetiva, já que obteve uma redução considerável do ângulo de contato e, dentre todos 

os grupos tratados, foi o que teve a melhor manutenção desse baixo ângulo no decorrer 

do tempo. 
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