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RESUMO

O trabalho apresenta a caracterizacdo de um noupazito a base de hidroxiapatita e
vidro bioativo com composicao de 58% (p/p) de SB3% (p/p) de CaO e 9% (p/p) d€Op
(p/p). O material foi dividido em duas amostrasnsgatamento térmico (STT) e com
tratamento térmico (CTT), se diferindo apenas falo desta ultima ter passado por
tratamento térmico a 900°C. As amostras, bem cotidraxiapatita utilizada como matéria
prima, foram caracterizadas por meio de ensaiggoscopia eletronica de varredura (MEV),
energia dispersiva por raios X (EDX) e difracaordms X (DRX). As micrografias da
hidroxiapatita revelaram a presenca de aglomerddogranulos dispersos. O ensaio EDX
detectou apresenca dos elementos que caracterizdmadr@xiapatita. Enquanto que o
difratrograma apresentou picos de cristalinidadeaataristicos para a substancia. Nas
amostras, as micrografias revelaram a presencglomerados sobre a superficie do material
produzindo em determinadas regides um relevo @fatito. O ensaio EDX detectou a
presenca dos elementos esperados no material compeés relacionados as fases
hidroxiapatita e vidro bioativo. O difratrogramaa @mostra STT apresentou picos de
cristalinidade relacionados basicamente a faseoXigpatita constituinte do material
compésito e uma regido amorfa do difratograma i@tacia ao vidro bioativo. Na amostra
CTT, o difratrograma apresentou um acréscimo d@eegmorfa quando comparado com 0s
difratogramas das amostras hidroxiapatita e STT¢c@meordancia com a expectativa de néo
provocar um aumento da cristalidade devido ao pata® temperatura adotado no processo.
A partir dos resultados tem-se um ponto de panpiaiea a obtencdo de um material que

futuramente possa ser empregado na engenhariaideste

Palavras-chave: Fratura 0ssea. Materiais composlidsoxiapatita. Vidro bioativo (BaG).



ABSTRACT

This paper presents the characterization of a n@wposite based on hydroxyapatite and
bioactive glass composition with 58% (w / w) SiO33% (w / w) of CaO and 9% (w / w)
P205 (p / p). The material was divided into two phes, without heat treatment STT and
with heat treatment CTT, differing only in the fdloat the latter has suffered heat treatment at
900°C Samples, as well as hydroxyapatite used as rateriala were characterized by
testing electron microscopy (SEM), energy dispersivray (EDX) and x-ray diffraction
(XRD). The micrographs of the hydroxyapatite reedahe presence of clusters and granules
dispersed. The EDX test detected the presence emegits that characterize the
hydroxyapatite. While the diphratogram showed peztksrystallinity characteristic for this
substance. In the samples, the micrographs revéaegresence of clusters on the surface of
the material in certain regions producing a digivec relief. The EDX test detected the
presence of the expected composite materials daigdephases hydroxyapatite and bioactive
glass elements. The STT diphratogram sample shpeaks of crystallinity related primarily
to the constituent phase of hydroxyapatite composiaterial and an amorphous region
related to bioactive glass. In the sample CTT, difeatrograma showed an increase of
amorphous region when compared with the XRD pattash hydroxyapatite and STT
samples, in agreement with the expectation of aasinng an increase in cristalidade due to
hold temperature adopted in the process.From theltseit has been a starting point for

obtaining a material which can be used in the fuamgineering tissue.

Keywords: Bone fracture. Composite materials. Hyglepatite. Bioactive glass (BaG).
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1. INTRODUCAO

O aumento da expectativa de vida humana, bem cdmsa constante por melhores
condi¢cdes para desfrutd-la, tem promovido uma sigesquisas no intuito de se obter
alternativas para traumas e patologias que acarrete perda de funcionalidade do tecido
0sseo. Embora o tecido 0sseo seja dinamico e exibapacidade regenerativa, essa é
limitada dependendo da extensao da lesdo, ndocendariespontaneamente. Nesse aspecto, a
area de biomateriais tem sido fundamental na emgente tecidos & medida que permite a
fabricacdo de materiais para preenchimento quenatoeno matriz e fornecam o suporte para

a reparacao do tecido lesionado.

A similaridade quimica da hidroxiapatita com a cosipdo inorganica da fase
inorganica do 0sso permite crescimento 0sseo fagnd® a osteoconduc¢do, por sua vez, seu
baixo indice de bioatividade e sua baixa velociddelelegradacdo hidrolitica ou enzimatica
apresentam-se como limitantes em sua aplicacdo @merto 0sseo. Diferentemente da
hidroxiapatita, os vidros bioativos possuem elevadhce de bioatividade, apresentando a
osteoinducédo, a qual permite a colonizacdo de sparficie por células mesenquimais.
Entretanto, apesar da bioatividade exibida peldeosibioativos, esses materiais apresentam
baixa resisténcia mecéanica e baixa tenacidadetardraestringindo o uso por requisitos
estruturais do implante (GUSTALDI, 2010).

Nesse contexto, esse trabalho propfe a obtencdemdenaterial, no ambito dos
materiais compdésitos, com caracteristicas osteatorat e osteocondutivas, a partir da
combinagdo de hidroxiapatita dispersa em vidro thMoa para a intensificagdo das
propriedades desses materiais e consequente d@plinagengenharia de tecidos como enxerto

0sseo.



2. OBJETIVO

O trabalho tem o objetivo de demonstrar a sintesemdterial compdsito de
hidroxiapatita e vidro bioativo, o qual exiba madofgia e composi¢cdo quimica que permita a
sua utilizacdo na engenharia de tecidos, podendlr ab processo de reparacdo 0ssea. O
estudo ira abordar as caracteristicas e proprisd#leada fase, as técnicas de caracterizacéo
utilizadas na andlise e a influéncia do tratame@tmico no material. Como objetivos

secundarios, temos:
» Descrever a sintese do material compaosito.

* Analisar a morfologia da hidroxiapatita utilizadano matéria prima e do
material composito obtido por meio da técnica derosicopia eletrbnica de
varredura (MEV).

* Analisar quimicamente hidroxiapatita utilizada comatéria prima e o material
compdésito obitido por meio da técnica de detec@errgia dispersiva por raios
X (EDS ou EDX).

e Analisar as estruturas cristalinas e amorfas daoxi@patita e do material

compdésito por meio da técnica de difracdo de rdi3RX).

« Analisar a influéncia do tratamento térmico no mate



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Tecido 6sseo

3.1.1Tecido 6sseo

O tecido 0sseo representa, de modo geral, o pahconstituinte do esqueleto dos
vertebrados, proporcionando além de sustentacdorotecado de Orgaos integrantes de
sistemas vitais a manutencdo do funcionamento esbstaise do organismo vivo. Alguns
0ssos alojam a medula vermelha, parte integrantsisiema hematocitopoiético. Os 0sso0s
apresentam também a insercdo da musculatura escpmelatuando na transmissdo do
movimento e atuam como depdsito de calcio, foséatoutros ions, armazenando-os ou

liberando-os de forma controlada (JUNQUEIRA, 2008).propriedades mecanicas do 0sso

cortical estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Propriedades mecénicas do osso cortical.

PROPRIEDADES
MECANICAS

LONGITUDINAL (L)

TRANSVERSAL (T)

Lim. Res. a compressao

(MPa.m”)

70-280 53
(MPa)
Lim. Res. a tracao (MPa) 70-160 50-53
Modulo de Young (GPa) 11-21 5-13
Microdureza (kg.-"mmz) 30-60 -
Tenacidade a fratura
2-5 8

Fonte: FERNANDES, 2011.




O tecido ésseo € um tipo especializado de tecidguotivo, o qual surge a partir da
calcificacdo da matriz extracelular, também cordeeciomo matriz éssea (Figura 1). Dentre
as células presentes no tecido 6sseo encontram-sisteocitos (Figura 2), estes restritos as
cavidades ou lacunas devido ao processo de mireggab, osteoblastos, responsaveis por
secretar a matriz 6ssea e osteoclastos que reabsarwatriz 6ssea atuando no processo de
remodelagem éssea (Figura 3). A matriz 6ssea limdduséo de substancias de maneira que
a nutricdo dos osteocitos depende da existénatarmdiculos na matriz, os quais permitiram
o0 transporte de moléculas a partir dos capilaregyusaeos. Os 0ssos sdo recobertos
internamente e externamente por camadas de teaentlo células osteogénicas,

respectivamente, o endosteo e periosteo (JUNQUERRSS).

Figura 1 - Esquema representativo de matriz, canalulos e lamelas.

Canal Lamelas Lacuna Cimento
de Havers

e T =
Ostedcitos \":“‘*F'rofongamentos celulares

Fonte: JUNQUEIRA, 2008.



Figura 2 - Ostedcito envolto pela matriz 6ssea.

Fonte: JUNQUEIRA, 2008.

Figura 3 - Corte de osso indicando trés osteoclast¢setas) digerindo a matriz 6ssedlotam-se
compartimentos claros, nos quais ocorrem a acatifio por meio de uma bomba de prétons com liberdegao
ions (H+), promovendo a dissolucdo dos mineramnsequente reabsorcdo da matriz 6ssea.

Fonte: JUNQUEIRA, 2008.



A matriz 6ssea subdivide em uma porcao organicgosta basicamente por fibrilas
colagenas do tipo | e pequena quantidade de piatags e glicoproteinas, responsaveis por
conferir resisténcia a esforcos de distensdo eporgio inorganica composta basicamente de
cristais de fosfato de célcio na forma de hidroaidp — Cao(POy)s(OH),, responséavel por
conferir resisténcia a esforcos de compressédo. Wizn@ssea € secretada pelos osteoblastos,
estes situados nas camadas mais externas da n@trzaterial recém-formado, também
denominado ostedide, € composto principalmentdilpalas colagenas do tipo | (matriz ndo
mineralizada), sendo rapidamente convertido entlde@sseo duro pela deposicdo de cristais
de fosfato de calcio. Nesse aspecto, 0os osteoblpsttem ser aprisionados pela matriz dura,
passando ser denominados como ostedcitos, os apessr de perderem a capacidade de se

dividirem, continuam a secretar matriz em pequeuoastidades (ALBERTSt al, 2004)

3.1.2Histogénese 0ssea

A histogénese 6ssea pode ocorrer a partir de doregsos basicos, a ossificagao
intramembranosa e a ossificagdo endocondral. Aficsso intramembranosa ocorre
internamente a membrana conjuntiva, sendo obsernvasl@ssos frontal, parietal e de partes
do occipital, do temporal e das maxilas e mand#&déem de estar envolvida na formacao
dos 0ssos curtos e crescimento em espessura dus logegos. O processo inicia-se pela
diferenciacdo de células mesenquimatosas, as esiaigtizam o ostedide, o qual
posteriormente se mineraliza (Figura 4). Os cenissgos crescem radialmente substituindo a
membrana conjuntiva pré-existente, sendo que a gag ndo sofre o processo de ossificacao
da origem ao periosteo e enddsteo (GUYTON & HALDO®).



Figura 4 - Modelo de ossificacdo intramembranosas células do meséquima se tornam arredondadas e po
diferenciacdo ddo origem aos osteoblastos que peodo tecido ésseo primario.

ST,
ey

Measénguima Blastarma osseo Ostecblastos  Tecido dssec
primario

Fonte: JUNQUEIRA, 2008.

A ossificacdo endocondral ocorre a partir de umdenale cartilagem hialina, sendo o
tipo de ossificacdo dos ossos curtos e longos. icscdo endoncondral apresenta duas
etapas principais. Na primeira etapa, observa-smodificacdo da cartilagem hialina,
apresentando etapas subsequentes de hipertrofiacalodrocitos, reducdo da matriz
cartilaginosa, mineralizacdo e morte dos condrécfior apoptose. Na segunda etapa, as
cavidades antes ocupadas por condrécitos passammp@rocesso de capilarizagdo, sendo
invadidas por células osteogénicas provenientegecido conjuntivo adjacente. As células
osteogénicas diferenciam-se em osteoblastos re®pEiaspor depositarem a matriz 0ssea
sobre a cartilagem (GUYTON & HALL, 2006).

3.1.3Cicatrizacao 0ssea

O tecido 6sseo, ndo obstante toda a sua rigidepaeerde inércia, € um tecido
dindmico que esta submetido a constante processenumlelacdo, no qual os osteoblastos
depositam a nova matriz 6ssea enquanto os osteEclasbsorvem a matriz 6ssea antiga. Os
esforcos mecénicos do tipo compressdo tendem ansama atividade osteoclastica,
decompondo a matriz. Em contrapartida, os esfamgesanicos do tipo tragdo promovem o
crescimento por atividade osteoblastica. Além dissoconsolidacdo de fraturas requer

suprimento sanguineo e a vascularizacdo. Assin, Sgprimento de Ofor pequeno ha a



tendéncia de formacéo de cartilagem em vez de &=m haja elevado suprimento dg O

nao ha a formacéo de cartilagem tampouco de 0sBNRR, 2004).

O o0sso apresenta a capacidade para reparacaonerag® quando acometido por
lesdo e/ou tratamento cirdrgico. Entende-se corme@olegualquer evento que acarrete no
surgimento de descontinuidade no tecido 6sseo &gl miacroscopico, sendo que tanto o
processo de reparo quanto o processo de regenexagdlyem complexa mediacdo através
de fatores de crescimento, da matriz extraceluldinleagens celulares. O processo de
reparacao consiste na retomada da continuidadéeduokos lesados, sem que haja aumento
significativo do volume 6sseo. Por sua vez, a regagdo envolve a diferenciagdo de novas

células e consequente, aumento do volume éssed(@L et al.,2008).

O processo de reparo apresenta as etapas deacsigsir (Figura 5). Apds o trauma,
observa-se a formacdo de hematoma. A leséo inioi nesposta inflamatéria que faz com
gue o hematoma coagule formando o modelo paranaaf@o do calo dsseo. A resposta
inflamatoria leva a mobilizacdo de células-tronagsénquimais e subsequente, diferenciacao
das mesmas em condrocitos e em osteoblastos. Alctatsio da fratura ocorre a partir de
ossificagao intramembranosa e endocondral. Obsevaiicialmente, a formagédo do calo
cartilaginoso, que posteriormente, sofre procesioanineralizacdo e reabsorcdo, sendo
finalmente substituido pelo osso propriamente difmesar do calo rigido ser uma estrutura
gue apresente certo grau de estabilidade, ele esaura as propriedades biomecanicas do
0sso. Para tal, o processo de cicatrizacdo dadraassa pelo processo de reabsorcao 6ssea
secundaria para remodelar o calo rigido em umartesr de osso lamelar com cavidade
central medular. Ou seja, para restaurar a estrinatdbmica bem como a capacidade de

suportar as solicitagcbes mecanicas quando em s€&ANTOS, 2011).



Figura 5 - Etapas do reparo de lesao 6ssea.
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Fonte: SANTOS, 2011.

3.2 Biomateriais

3.2.1Biomateriais

Os materiais podem ser classificados, de manerad, g@mo ceramicos, metalicos e
poliméricos. Na engenharia de tecidos, os materia@mumente denominados de
biomateriais, podem ser classificados de acordoaanigem, reacéo bioldgica e aplicacdo a
gue se destinam (Figura 6). A origem do biomatgy@le ser natural ou artificial, sendo
classificados como materiais autégenos aqueles arigem advém de areas doadoras do
proprio individuo, homogenos aqueles cuja origeneadde individuos da mesma espécie,
heter6genos aqueles cuja origem advém de individaosspécies diferentes ou materiais
sintéticos que sao aqueles de origem artificialtddante a reacéo bioldgica, um biomaterial
pode ser classificado como tolerado, caracteripai presenca de tecido conjuntivo fibroso
envolvendo o implante, inerte € caracterizado pelenacéo fisica de contato, bioativo é
caracterizado pela uma interacao fisico-quimicaeemtimplante e o tecido ou reabsorvivel
que é caracterizado pela dissolugédo progressisoi(@do) do material. Quanto a aplicacao,
um biomaterial pode destinar-se a substituicioedalds moles, tecidos duros ou tecidos

relacionados ao sistema cardiovascular (FERNANR2BS$]).
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Figura 6 - Classificacdo dos materiais utilizadosanengenharia de tecidos.
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Sintéticos

| |

Polimeros ‘ Cerancas |

Fonte: CAMILO, 2006.

3.2.2 Fosfatos de Calcio

As ceramicas a base de fosfato sdo as mais utiBzaa reconstituicdo e regeneragcao
0ssea devido a semelhanca apresentada com a fas@lndios 0ssos e dentes. Esses materiais
sao classificados de acordo com a razdo molar @aj®al pode variar entre 0,5 e 2,0 (Tabela
2), sendo a hidroxiapatita o0 de maior interesséopico. A solubilidade dos fosfatos é
influenciada por essa razdo molar de forma invessa,é, quanto maior essa razao menor a
solubilidade do fosfato e menor € a capacidadesgeteegradar (GUASTALDI, 2010).
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Tabela 2 - Fases do fosfato de calcio e a razdo Ba/

Fosfato de cilcio Férmula quimica Ca/P
Fosfato tetracalcico (TeCP) Ca,O(PO,), 2.0

Hidroxiapatita (HA) Ca, (PO, (OH), 1,67
Fosfato de cilcio amorfo (ACP) Ca(PO,),.nH,O 15

Fosfato tricileico (e, o, B, y) (TCP) Ca (PO,), 1.5

Fosfato octacdlcico (OCP) Ca H,(PO,)..5H,0 1,33
Mono-hidrogénio fosfato de célcio di-hidratado CaHPO,2H O 1,0

(DCPD)

Mono-hidrogénio fosfato de célcio (DCP) CaHPO, 1,0

Pirofosfato de cilcio (CPP) CaP,0O, 1,0

Pirofosfato de calcio di-hidratado (CPPD) Ca,P,O..2H,O 1,0

Fosfato heptacilcico (HCP) Ca (PO, ), 0.7

Di-hidrogénio fosfato tetracilcico (TDHP) CaH PO 0,67
Fosfato monocalcico mono-hidratado (MCPM) Ca(H,PO,), H,, 05

Metafosfato de cdlcio (o, B, 7) (CMP) Ca(PO,), 0,5

Fonte: GUASTALDI, 2010.

3.2.3 Hidroxiapatita

A porcéo inorganica do tecido 0sseo é compostzdmasinte por fosfato de calcio, os
quais se arranjam numa estrutura cristalina a xi@patita — Ca(PQy)s(OH),. O termo
apatita refere-se a estrutura do composto quetaloggaficamente, é hexagonal. A
estabilidade da apatita é conferida pela rede uigogrP@ (CAMILO, 2006). Cabe salientar
que o termo apatita designa uma familia de compostum estrutura similar e néo

necessariamente idénticos, com composicafadd,)s X2, como exemplo (KOOPS, 2010):
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M =Ca, Sr,Ba, Cde Pb
Z=P,V,As, S, Si,Gee CO

X=F, Cl, OH, O, Bre CG;

A hidroxiapatita € um fosfato de calcio hidratadingipal componente de 0ssos e
dentes de vertebrados. A hidroxiapatita apresemtgosicao, estequiometria e cristalografia
definidas. A célula unitaria consiste em gruposcékeio, fosfato e hidroxila empacotados
juntos em arranjo estrutural conforme mostrado ngurk 7. A estequiometria da
hidroxiapatita é de 39,9% em peso de calcio, 18d®4fosfato e 3,38% de hidroxila.
(FERNANDES, 2011).

Figura 7 - Estrutura do cristal de hidroxiapatita.

v s g, &
! .>-. ¢ .X—‘_g
\/_. .g. i .F<;'-. J
P ob 5.} .-

Fonte: FERNANDES, 2011.

A hidroxiapatita € uma ceramica amplamente utilzadomo material para
reconstrucdo o0ssea a medida que exibe excelentpatbitidade com tecido 6sseo e
osteocondutividade. Além disso, € considerada mtebioativo por permitir a
osteointegracdo, promovendo a interacdo direta oomsso, que € acompanhada pela

formacdo de tecido fibroso. Tal fato deve-se alanmdade quimica da hidroxiapatita com as
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fases minerais do tecido 6sseo, permitindo a praiifdo de fibroblastos, osteoblastos e outras
células Osseas (TEIXEIR#t al, 2000).

s 7

A hidroxiapatita € soluvel em solucbes acidas, emtrapartida € insoluvel em
solucdes alcalinas. Cabe salientar que a taxa ldbilstiade depende de fatores, tais como
forma, porosidade e cristalinidade. Diante deatd,fé possivel obter hidroxiapatitas variando
de praticamente absorvivel até ndo absorvivel édrde diferentes métodos de obtencdo. A
estrutura molecular da hidroxiapatita permite ex¢ées do tipo dipolo, permitindo a adsor¢cao
de agua, proteinas e colageno, consequentememtezindo a reparacao tecidual. As
propriedades mecanicas da hidroxiapatita (Tabelas8o ligadas as descontinuidades do
material (como exemplo, poros e defeitos), inflummdo na aplicabilidade do material na
engenharia de tecidos (Tabela 4) (KOOPS, 2010).

Tabela 3 - Propriedades mecanicas da hidroxiapatitainterizada.

Temperatura |Resisténcia 4 |Resisténcia a |Resisténcia 2| Modulo de
de Sinterizacio | Compressao Flexao Torcdo Elasticidade

/ MPa / MPa / MPa / GPa
1150°C 308+ 46 61 =8 507 443 +£3.5
1200°C 415+ 46 10411 62 £5 80.0x6.4
1250°C 465 £ 58 10610 75+4 85.1+6.1
1300°C 500 £ 57 113+12 76+ 3 87.8+6.0

Fonte: KOOPS, 2010.

Tabela 4 - Propriedades mecénicas de alguns teciddsros.

Resisténcia a
Resisténcia a | Modulo de
Material Compressiio /
Flexao / MPa Elasticidade / GPa
MPa
Osso0 Cortical 88.3-1638 8891138 388-11.7
Dentina 295 S1.7 18.2
Esmalte Dentdrio 384 10.3 82.4
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Fonte: KOOPS, 2010.

3.3 Vidros bioativos

3.3.1 Bioatividade

O conceito de bioatividade refere-se a capacidageugn material exibe de provocar
resposta biolégica especifica em sua interface ootecido adjacente, permitindo forte
ligacdo com o mesmo. Cabe salientar que o tempoammo e espessura da ligagao, irdo
variar de acordo com o material e suas caractassintrinsecas (DAGUANO, 2011). Como
maneira de distinguir os materiais bioativos, HeaclWilson propuseram duas classes de
bioatividade, materiais osteoindutores e osteodones. Os implantes osteoindutores
provocam uma resposta bioldgica a qual resultastimelacdo da diferenciacéo de células em
osteoblastos. Por sua vez, implantes osteocondutprevocam apenas respostas de
superficie, esta caracterizada pela aderéncigigresto e proliferacado de células 6sseas pela
superficie do material (HENCH & WILSON, 1993).

3.3.2 Biovidros

O desenvolvimento dos vidros bioativos se deu #rp#e Hench, em 1969. Desde
entdo, diversas formas foram empregadas na engemleatecidos, com aplicagdes variando
entre preenchimento de cavidades Osseas, espagadotervertebrais, tratamentos
odontoldgicos, dentre outras. Os vidros bioativesram inicio através dBioglas® 45S5
composto de 45%(p/p) de SI@®%(p/p) de BOs; 24,5%(p/p) de CaO e 24,5%(p/p) de.Ba
sendo considerado o modelo padrdao dos biovidroBidglas® 45S5 possui elevada
capacidade de estimulagdo déssea, entretanto, a kesisténcia mecéanica levou a busca por
novas composi¢cdes no intuito de se obter melhorm@sripdades mecanicas (DAGUANO,
2011) (Figura 8).
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Figura 8 - Composic@es de vidros bioativos em relag a seus elementos mais importantes.

Si0,

Fonte: CAMILO, 2006.

A bioatividade comum, aos vidros bioativos é tengependente da cinética de
modificacdo da superficie. A superficie forma untdxiapatita carbonatada biologicamente
ativa que proporciona a interface de ligagdo comteusdos. A fase de hidroxiapatita
carbonatada é quimicamente e estruturalmente degnieaa fase mineral do tecido 0sseo
capaz de proporcionar o desenvolvimento de umafacte aderente que resiste a forcas
mecanicas consideraveis. Em muitos casos, a mdstiéterfacial de adesdo é equivalente
ou maior do que a for¢a coesiva do material impldmtou do substrato tissular (Tabela 5).
Em alguns casos € observada a ruptura mecanicaptante ou na medula éssea, mas nao na
interface. Cabe salientar que ha uma forte deperam&omposicional do material e a
bioatividade (HENCH, 1991) (Figura 9).
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Tabela 5 - Propriedades mecénicas de vidros bioatig comerciais e de 0ssos.

40— 60 30-35

S 500 — 100 150 —
680 1080 215 218 2,0
500800 450 — 500 90 — 180 70 —88 12-2,1
— - 60 - 90 45 0,6
600 500 - 1000 115-200 80— 110 1,0

- 460 — 687 140 — 154 33-90 —
- 88 - 164 50 - 150 7-30 2-12

- 33 10-20  0,05-0,5 =

Fonte: CAMILO,2006

Figura 9 - indice de bioatividade conforme compos@ip em peso de vidros bioativosA regido A é
denominada como limite de bioatividade. Os materii regido B comportam-se como quase inertes com o
surgimento de cépsula fibrosa ao redor do impladteregido C estdo materiais reabsorviveis. Porveaa
materiais com composicao dentro da regido D, né&orfdestados como implantes.

Ca0 Na, 0

Fonte: HENCH, 1991
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Dentre as técnicas utilizadas na obtencao dossviimativos, tem-se o processo sol-
gel. O processo sol-gel requer a combinacéo deim@es de alcoxidos metalicos [M(OR)N]
e agua, onde M é o elemento inorganico formadoede e R é tipicamente um grupo alquila.
Os parametros de reagdo que influenciam a quinoigaatesso sol-gel séo o pH da solugéo,
a razdo entre os moles de silicio e 4gua, os sadalies, 0s solventes e a temperatura da
reacao (COSTA, 2010).

A obtencéo destes vidros pelo método sol-gel segtransformacédo da suspenséo
coloidal por meio da hidrolise e condensacao ctadeode precursores alcoxidos metalicos.
A primeira reacdo é de troca de grupos do TEOSiqus de hidrogénio da solugédo por
hidrolise. Essa etapa pode ocorrer com a trocagbare total dos grupos O-R, dependendo

do teor de agua disponivel.

S|(OC2H5)4 + HZO — HO‘S|(OC2H5)3 + CzH5OH
Si(OC,Hsg)s + 4H,0 — Si(OH), + 4(C,Hs)OH

Na etapa subsequente, ha a condensacdo de duasula®I®&-OH, levando a
formacdo de ligacbes M-O-M por meio de dois mecaoss distintos: alcoxilagdo ou
oxilacdo. O M representa o ion metélico da reagésse caso, o silicio. Na alcoxilagdo, o M-
OH recém formado reage com o precursor eliminama@lgool.

(OC2H5)sSi(OCHs) + HOSI(OC,Hs); — (OC2H5)sSIOSI(OCHs)s + (C:Hs)OH

Enquanto que na oxilagdo duas moléculas M-OH reai@nmando agua.

(OC;,H5)3SIOH + HOSI(O CHs); — (OC,H5)3SIOSI(OCHs); + H,O

A formacédo de uma rede M@ode ser conseguida em varios estagios de corgdensa
formando uma rede tridimensional de forma que a&w alcool permanecam nos poros
destas estruturas conforme a Figura 10 (MENEZEG7)20
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Figura 10 - Rede MOn formada por policondensacéo.

OH OH
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|
HO—-M—-OH HO-—M-OH

OH OH OH OH 0 C|) OH

| |
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Fonte: MENEZES, 2007

3.4 Biomateriais Compaésitos

Os materiais compadsitos originam-se da combindeagois ou mais materiais com o
objetivo de se obter um novo material com propdedaparticulares. Normalmente, essa
combinacdo de materiais resulta em um material povpriedades superiores as matérias
primas utilizadas possibilitando novas aplicac®&s.ambito dos biomateriais, os materiais
compésitos possuem dois requisitos basicos, o pom& que seus constituintes sejam
biocompativeis e 0 segundo € que a interface das fdeve ser estavel no meio corporal em
que sera empregado. Os principais problemas relados ao emprego de biomateriais
compositos devem-se ao fato de que a utilizac&dodeou mais materiais implica na maior
possibilidade de resposta imune adversa nos te(fd@SPS, 2010).

3.4.1Composito hidroxiapatita-vidro bioativo

Os fosfatos de célcio, especialmente a hidroxipatstao entre os biomateriais mais
empregados na substituicdo Ossea. A similaridadenica da hidroxiapatita com a
composicao inorganica da fase inorganica do ossuifgecrescimento 0sseo favorecendo a
osteoconducgdo, por sua vez, seu baixo indice datilitade e sua baixa velocidade de
degradacdo apresentam-se como limitantes em suaag@l como enxerto 0SSeo.
Diferentemente da hidroxiapatita, os vidros biasipossuem elevado indice de bioatividade,

apresentando a osteoinducédo, a qual permite airat@o de sua superficie por células



19

mesenquimais. Entretanto, apesar da bioatividadeidex pelos vidros bioativos, esses
materiais apresentam baixa resisténcia mecaniaixa benacidade a fratura restringindo o

uso por requisitos estruturais do implante (SiL&tAal, 2010) (Tabela 6).

Tabela 6 - indice de bioatividade (IB) de diferents biomateriais.

Classede Ligacdao com Ligacao com

Biomaterial Ib  Bioatividade 0 0sso Tecido Mole
Vidro bioativo (45S5) 12,5 A Sim Sim
Vidro Bioativo (5254) 10,5 A Sim Sim

Ceramica Bioativa (AW) 6,0 B Sim Nao
Hidroxiapatita (HA) 3,1 B Sim Nao

Fonte: SILVAet al, 2010.

A adicdo de pequenas quantidades de biovidros raxmgbatita, como aditivo de
sinterizacdo, atua como reforco mecanico, uma uvezagsinterizacdo ocorre em presenca de
fase liquida, acarretando em maior densificagcdopgrcionando um aumento da dureza e
tenacidade (SILVAet al 2011) (SILVA, 2002). A adicdo de biovidros a lidiapatita
permite a obtencdo de compdsitos potencialmentdsoedveis, com propriedades
osteocondutivas e osteoindutivas, sendo possivetlesenvolvimento de compdositos
hidroxiapatita-biovidro os quais apresentem prajatikes de interesse de ambos os materiais
originando biomateriais adequados para enxertamdS&ieVA et al, 2010).

3.5 Métodos de Caracterizacéo

A composicdo quimica, a estrutura superficial ermd do material sdo caracteristicas
importantes a serem determinadas na area de biimmteO tamanho dos poros,
descontinuidades, rugosidade e quantidade de iansuperficie sdo cruciais para a
implantacdo de sucesso. A analise desses par&metpaer varias técnicas de caracterizacao
disponiveis que gerem dados qualitativos e quéiktt visando garantir a uniformidade do
material. A caracterizacdo microestrutural do niatemvolve a determinacdo da estrutura
cristalina, composi¢cdo quimica, forma e distribaicas fases. A determinagdo da estrutura
cristalina basicamente envolve a utilizagdo deitésnde difracdo, tais como difracdo de raios

X, elétrons ou néutrons. Por sua vez, na deter@mda composicdo quimica das fases, as
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técnicas mais utilizadas sé@o as andlises de rajos Xomprimentos de onda ou por disperséo
de energia. Enquanto, a morfologia, distribuicds dases e possiveis defeitos séo
caracteristicas estudadas com auxilio de microacopiica (MO), eletronica de varredura

(MEV) e eletronica de transmissao (MET).

3.5.1Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As principais vantagens do uso da microscopiadleta de varredura referem-se a
capacidade de obtencdo de imagens de superficidislap ou rugosas, com grande
profundidade de campo e resolugdo, facil intergéeta (imagem tridimensional),
possibilidade de manipulacdo e microandlise coniliauge dispositivos apropriados. O
intervalo de aumento situa-se entre 10 a 150.0@@syeesolucdo a qual se situa entre a
microscopia Optica e a microscopia eletrénica deedara. A partir dos sinais captados
podem-se obter varias informagfes a respeito datsananalisada, tais como a orientagdo
cristalografica, diferenciacdo de elementos, paaknelétrico e campos magnéticos
localizados (MANNHEIMER, 2002).

A microscopia eletrénica de varredura tem os megasipios de funcionamento do
microscopio o6tico, exceto pela utilizacdo de eldrem vez de luz para produzir a imagem,
bem como de lentes magnéticas em vez de lenteslidepara focalizar o feixe. O principio
de funcionamento do MEV consiste na emissao dedeie elétrons por um filamento capilar
de tungsténio, mediante a aplicacdo de uma difardagotencial que pode variar de 0,5 a 30
kV. Na coluna de alto vacuo, os elétrons geradpsrér do filamento de tungsténio sao
acelerados pela diferenca de potencial entre caaattodo. O feixe gerado passa por lentes
condensadoras e por uma lente objetiva que o facalobre a amostra. Acima da lente
objetiva, existem bobinas eletromagnéticas respeisdela varredura do feixe sobre a
amostra. Apoés a incidéncia, sdo gerados variosssfaketrons secundarios, retroespalhados,
fétons, raios-X, etc.) que sdo captados e mapepdiosim tubo de raios catédicos, dando
origem a imagem (Figura 11) (MOR& al, 2010).



21

Figura 11 - Componentes basicos do MEV.
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Fonte: MORAet al, 2010.

3.5.2 Detector de energia dispersiva por raios XOfEou EDX)

O detector de energia dispersiva por raios X (EDSE®X) € um acessério que
permite caracterizar os elementos sobre a supedizimaterial. Quando o feixe de elétrons
incide sobre a amostra, os elétrons mais exter@os excitados, mudando de niveis
energeéticos. Ao retornarem para sua posi¢cao inmsaglétrons liberam a energia adquirida, a
qual é emitida em comprimento de onda no espedroamhs X. O detector instalado na
camara de vacuo do MEV mede a energia associasiseaetétron e uma vez que os elétrons
de um dado atomo possuem energias distintas, évpbsaracterizar os elementos presentes
na superficie do material. O didametro reduziddeie permite uma analise quase pontual,

em amostras com tamanhos reduzidos (< 5 pm) (MARISI010).
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3.5.3 Difracgao de raios X

O conhecimento sobre as estruturas cristalinasttiio principalmente por técnicas
de difracdo de raios X, as quais permitem obteorindcdes a respeito da natureza e
parametros do reticulado dos cristais referentesaierial analisadoA difracdo de raios X
tem como principais objetivos a identificacdo dastibuintes microestruturais do material
analisado (feita com auxilio de bancos de dados iocdonmacdes de diversos compostos
previamente estudados), determinacéo de diagraenéssds, grau de cristalinidade, estudos
dos efeitos de deformacdes, entre outros, (PADIKHALHO, 1985).

Os raios X utilizados para difracdo sdo ondasategnéticas com comprimentos de
onda entre 0,05 e 0,25 nm. Os raios X sdo geramfosi@io da aplicacdo de uma diferenca de
potencial da ordem de 35 kV entre um catodo e wn aletalico (anodo) (Figura 12).
Quando o filamento de tungsténio do catodo é adageois elétrons séo liberados por efeito
termoidnico, sendo acelerados através do vacuaifet@nca de potencial entre o catodo e o
anodo. Os elétrons ao se chocarem com o alvo ee{@nodo) emitem os raios X. Diversos
materiais podem ser empregados como anodo, temdo elementos mais comuns o Cu, Cr,
Fe e Mo (MORAet al, 2010).

Figura 12 - Esquema de uma ampola de raios X.
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Fonte: MORAet al, 2010.
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Os raios X correspondem a uma radiacdo eletromagnésm elevados valores de
energia e pequenos comprimentos de onda, da ordegnaddeza do espacamento atémico
para soélidos. Sendo assim, ao incidirem em um@olitha porcdo deste feixe de raios X se
espalha aleatoriamente em diversas dire¢fes eneaqudrscia dos elétrons correspondentes
de cada atomo ou ion do material solido (CALLISTER]1).

Quando os atomos do sdlido estdo distribuidos meafoegular (material cristalino) e
0s raios X que incidem sobre ele com um dado amngpilesentam comprimento de onda da
mesma ordem de grandeza que 0 espacamento erétenoss do solido, verifica-se que as
relacdes de fases e os espalhamentos se tornaidipasi e os efeitos da radiacédo de raios X
pode ser observado em varios angulos. Diante dattal se utilizam na maioria dos casos,
amostras pulverizadas, onde cada particula do péspmndera a um pequeno cristal. Esse
procedimento permite garantir que pelo menos untuge porcdo das particulas esteja
orientada de forma adequada abrangendo todos @entasrde planos cristalograficos que
serdo difratados. A partir disso, pode-se calcalalistancia entre os planos cristalinos do
sélido analisado (NUNES, 2008).
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4. METODOLOGIA

A Figura 13 resume as etapas do procedimento emeetal de sintese e
caracterizagcdo empregadas nesse trabalho.

Figura 13 — Fluxograma das etapas do procedimentogerimental.
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4.1 Sintese do compasito hidroxiapatita-vidro bioato

A solucdo inicial para obtencdo do material contpdsie hidroxiapatita-vidro
bioativo, com composi¢cado de 58% (p/p) de S5i88% (p/p) de CaO e 9% (p/p) deOp
(p/p), foi sintetizada por meio da mistura de Si{B¥4), (tetraetil ortosilicato — TEOS), @
(deionizada), (GHs)3sPO, (trietilfosfato — TEP), Ca(POy)s(OH), (hidroxiapatita) e
H.O.CaC} (cloreto de célcio monohidratado). A razdo molar JO/TEOS foi de 12:1,
sendo que a propor¢cao entre os reagentes foi de(@g@ode TEOS; 2,31% (p/p) de TEP;
2,11% (p/p) de hidroxiapatita e de 14% (p/p) clomd calcio monohidratado. O protocolo de

sintese do material composito contemplou as sespu@iapas:

» Adicéo de HO deionizada em béquer iniciando a agitacdo brancam o ajuste do
pH com uma solucéo de HCI 2N para o valor 2,0 £ 0,1

* Adicdo do TEOS (tetraetilortosilicato, 98% Aldricbhemical Company Inc.) na

solugéo e manutencao da agitacao por mais 45 rsinuto

* Adicdo do TEP (trietilfosfato, Sigma Aldrich) nalsgdo e manutencdo da agitacao

por mais 30 minutos;

» Ajuste do pH da hidroxiapatita (JHS, a HA-91) erdrgide relégio com solugéo de
HCI 2N para o valor 2,0 £ 0,1;

* Adicdo da hidroxiapatita e manutencéo da agitaga@@ minutos;
* Adicao do HO.CaC} (Sigma-Aldrich)e manutencéo da agitacao por 1 hora;
* Adicdo do HF como catalisador da reacao.

Em seguida, procede-se a vedacdo do béquer cone fiibdstico para o
envelhecimento da solugcdo em estufa por 3 dias’°@. 4®osteriormente, retira-se o filme
plastico para a permanéncia do material em esifer plias a 40°C. As Figuras 14 e 15

ilustram e resumem as etapas do procedimentotbssi
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Figura 14 - Etapas do procedimento de sintese do teaal composito.
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Figura 15 — Fluxograma das etapas do procedimentaedsintese do material composito.
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4.2 Dessecagem do material

O material foi dividido em duas amostras, uma s&taiento algum (amostra sem
tratamento térmico - STT) e uma a ser submetidaa@nmento térmico (amostra com
tratamento térmico - CTT). Ambas as amostras fopgeadas e submetidas a etapas
sucessivas de dessecagem. O sistema de dessecagempgosto por dessecador acoplado a
bomba de vacuo e silica gel como agente dessecaniatervalo entre cada etapa de
dessecacao foi de 24 horas e ap0s cada etapa, ostramndo material eram novamente
pesadas verificando-se variagcdo desprezivel naamAsstapa final de dessecagem incluiu a

encubacdo do material em estufa por 24 horas aC.00°

4.3 Tratamento térmico

A amostra CTT do material passou por tratamentmité em forno do tipo mufla
para a posterior comparacdo com a amostra STTxa@ da aquecimento foi de 9+2°C por
minuto, seguindo a rampa descrita na Figura 16,egtebelece trés patameres definidos nas
temperaturas de 200°C por 30 minutos, em 600°G@aninutos e em 900°C por 3 horas. O
resfriameto das amostras até a temperatura amiieméalizado dentro do forno.

Figura 16 - Rampa de aquecimento da amostra CTT.
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4.4 Caracterizacdo do material compadsito e da maté-prima hidroxiapatita

4.4.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV) aexgia dispersiva por raios X (EDS ou
EDX)

As amostras STT e CTT, bem como a amostra da hapattita utilizada como
matéria prima, foram ensaiadas por microscopiateleta de varredura (MEV) por meio do
equipamento Shimadzu SSX-550 do Laboratorio de dBaiaacdo e Microscopia do
Departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-WMGuperficie das amostras foi
metalizada com ouro utilizando o equipamento a K@Gicater Sanyu Eléctron. As amostras
preparadas foram colocadas em um suporte tipoteade 12 posi¢des (Figura 17) para
serem varridas para a analise microestruturalmgens foram obtidas com aumentos de 30,
50, 100 e 500 vezes para as amostras do matemigidsito e de 100, 500, 1000 e 2000 vezes
para a matéria-prima hidroxiapatita. Os ensaiocanioconduzidos com tensédo de aceleracao
de 10Kv.

Figura 17 - Porta amostra.

Para o ensaio de energia dispersiva por raios XXJEA3 amostras o equipamento
utilizado para a realizacdo deste ensaio foi 0 mgsana realizacdo do MEV, visto que esse
dispunha do dispositivo de EDX acoplado.
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4.4.2 Difracao de raios X

As amostras STT e CTT, bem como a amostra da hapattita utilizada como
matéria prima, foram ensaiadas por difracdo desriqDRX) por meio do equipamento
Shimadzu XRD 7000 do Laboratorio de Caracterizagddicroscopia do Departamento de
Engenharia de Materiais do CEFET-MG. As amostraanfiopreviamente moidas com o
auxilio de almofariz e pistilo. O ensaio de DRX ¢onduzido usando alvo metalico de cobre
(anodo de Cu), operando com tensdo de 40kV, cerdamt30mA e velocidade d@/éhin,

variando de 10,00 a 80,00° com passo igual a 0,02°.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo do p6 de hidroxiapatita

A técnica de microscopia eletrénica de varreduranjiel a obtencao de imagens com
aumentos de 100, 500, 1000 e 2000 vezes paradegidroxiapatita utilizado como matéria
prima (Figura 18).

Figura 18 - Micrografias de microscopia de varredua do pé de hidroxiapatita em aumentos de 100, 500,
1000 e 2000 vezes.

As micrografias revelaram a presenca de aglomer@delgsanulos de hidroxiapatita. A
tendéncia de aglomeracao deve-se ao fato das fargdivas em particulas muito finas serem
intensas. Os granulos apresentaram dimensdeslaregweom o formato de placas levemente

agulhadas e com tamanho estimado entre 3,0w9(Bigura 19).
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Figura 19 - Micrografia de microscopia de varredurae dimensionamento do granulo de hidroxiapatita.

F—i

CEFET-ME DENAT

A técnica de energia dispersiva por raios X petmdvaliar a composicdo da
hidroxiapatita utilizada como matéria prima do matecompdsito. Conforme esperado, na
amostra de hidroxiapatita, a analise qualitativ&EBX revelou que os elementos P e Ca que
caracterizam a hidroxiapatita estdo presentes (d@abe

Tabela 7 - Resultados da analise de EDX da hidroxpatita utilizada como matéria prima do material

compaosito.

Elemento Porcentagem (%)

0] 58,911
P 14.295
Ca 26,794

De acordo com os dados apresentados, foi possbtet guociente atémico dos
elementos presentes na amostra. A razdo entreeasermios Ca e P foi igual a 1,87,
apresentando variacdo em relacao ao esperado pateda-prima hidroxiapatita, cuja razéo
€ de 1,67. Essa variacdo pode ser devido a presenggua adsorvida na amostra capaz de

promover variagcao nos valores atdmicos.
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A técnica de difracdo de raios X permitiu avaliarfases cristalinas e amorfas da
matéria prima. Na amostra da hidroxiapatita, o atifgrama apresentou picos de
cristalinidade caracteristicos para essa substataiga como 8 iguais respectivamente a
26,1°, 32,3° e 34,4°, conforme descrito na liteeaikOOPS, 2010) (SILVAet al, 2011)
(Figura 20). Os resultados do difratrograma foramgarados com um difratrograma padrao
por meio do banco de dados JCPDS, ficha n° 09-0432.

Figura 20 - Difratograma da hidroxiapatita utilizada como matéria prima do material compdsito.
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5.2 Caracterizacado do compdésito hidroxiapatita-vido bioativo: amostra sem tratamento
térmico (STT)

A técnica de microscopia eletrbnica de varreduranjiel a obtencdo de imagens com
aumentos de 30, 50, 100 e 500 vezes da amostrgFjura 21). As micrografias revelaram
a presenca de aglomerados sobre a superficie derimhgbroduzindo em determinadas
regibes relevo caracteristico. Em aumentos maionesa-se a supericie relativamente
uniforme, sem variacéo significativa ao longo deeegdo do material. Além disso, observa-

se a presenca de granulos com dimensdes variddamao levemente agulhado distribuidos
sobre toda a superficie.
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Figura 21 - Micrografias de microscopia de varredua da amostra STT em aumentos de 30, 50, 100 e 500
vezes.
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A superficie do material compésito da amostra Spriesentou trincas distribuidas
sobre a superficie do material. As trincas exibemanhos e extensdes variadas, acarretando
em fratura de algumas regides (Figura 22), bem comalestacamento de fragmentos
superficiais (Figura 23). Essas descontinuidademat@rial devem ter sido ocasionadas por
distorcdo e retracdo do material ocorridas duranpeocesso de secagem, de maneira néo
uniforme, o qual é critico no processo e capazcdeetar o surgimento de esforcos desiguais
sobre a superficie a medida que a secagem se gaadeddo a difusdo de agua do cetro para
a superficie. E importante destacar que na simteseompdsitos a fase hidroxiapatita ficou
misturada com a fase vidro bioativo, que é fasestitoimte do sistema. Nesse sentido a
dificuldade de secagem inerente aos produtos abtjgElo processo sol-gel reflete a
distribuicdo de trincas por toda a superficie. Ac@al de nova fase constituinte do material
compasito de natureza polimérica poderia alivisieasdes advindas do processo de secagem,

reduzindo assim as fraturas superficiais do materia
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Figura 22 - Micrografias de microscopia de varredua da amostra STT em aumento de 30 vezdéota-se a
existéncia de trincas, bem como, em destaque, deegifio fraturada sobre a superficie do material.
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Figura 23 - Micrografias de microscopia de varredua da amostra STT em aumento de 100 vezédota-se
a existéncia de duas regides com desprendimerftagteentos superficiais.
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A técnica de energia dispersiva por raios X petndtialiar a composicdo da amostra
STT. A sonda do equipamento avaliou trés pontosndterial, no intuito de verificar a
composicdo em regides distintas. Conforme o esperasl elementos O, Si, P e Ca que
caracterizam o material compdésito se mostraraneptes (Tabela 8).
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Tabela 08 - Resultados da analise de EDX da Amost&TT.

Porcentagem (%)

Elemento Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Média
o] 66,440 72,907 70,257 69,868
Si 20,532 21,996 22,499 21,673
P 5,531 - 3,341 2,957
Ca 7,497 5,096 3,903 5,499

A analise revelou uma variacdo de proporcdo em mmaid menor magnitude
dependendo do elemento analisado em relacao arpémpdos elementos de 27,111% de Si,
3,928% de P e 23,585% de Ca, esperada para o ahatempodsito. Nos pontos 1 e 3
verificou-se uma proporgdo do elemento P em codomied com a propor¢cédo estequiométrica
do material compdsito. Por sua vez, o elemento &iteve-se em propor¢cdes proximas ao
esperado. A excecdo se deu no caso do elemento Gaal nos trés pontos apresentou
propor¢cdo aquém da esperada, sugerindo ter havido roaior deposicdo de Si sobre a
superficie do material, favorecendo, assim, o Siretacdo aos demais elementos. Essa
hipotese também pbde ser evidenciada no ponto @Jab ndo retornou a presenca do

elemento P.

A técnica de difracdo de raios X permitiu avaliarfases cristalinas e amorfas da
amostra STT. O difratrograma apresentou picos ideatinidade relacionados basicamente a
fase hidroxiapatita constituinte do material conijeospor sua vez o vidro bioativo esta

representado pela regido amorfa do difratograngu(&i24).
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Figura 24 - Difratograma da amostra STT.
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5.3 Caracterizacdo do composito hidroxiapatita-vido bioativo: amostra com tratamento
térmico (CTT)

A técnica de microscopia eletronica de varreduraftiel a obtencéo de imagens com
aumentos de 30, 50, 100 e 500 vezes da amostrgfigura 25). As micrografias revelaram
uma superficie em concordancia com a amostra SPresentando a presenca de
aglomerados sobre toda a extensao do material.
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Figura 25 - Micrografias de microscopia de varredua da amostra CTT em aumentos de 30, 50,
100 e 500 vezes.
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A superficie do material compdsito da amostra C&inkdém apresentou trincas

distribuidas sobre a superficie e em algumas regiédratura do material (Figura 26).

Figura 26 - Micrografias de microscopia de varredua da amostra CTT em aumento de 100 vezes.
Nota-se a existéncia de trincas, bem como, emalestae uma regido fraturada sobre a superficraaterial.
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De acordo com o0s aspectos anteriormente comenfaalosneio das imagens de
microscopia ndo foi possivel notar diferencas figativas entre as superficies da amostra
STT e CTT, indicando que ndo houve a coalescénofa gildos, ou seja, ndo houve a
sinterizagdo da ceramica. Provavelmente, relacmradlificuladade de secagem da fase
continua caracterizada pelo vidro bioativo, dite ggasionou trincas. Esse fato impede, que
mesmo com o tratamento térmico possa ocorrer afidagéo de toda a estrutura do material.
Considerando que o objetivo ndo era aumentar tlonisade do material, uma vez que esta
geralmente reduz a bioatividade dos materiais agn@micos, o tratamento térmico em
patamares superiores foi descartado.

A técnica de energia dispersiva por raios X petnatialiar a composi¢do da amostra
CTT. O procedimento de analise foi 0 mesmo des@#i@ a amostra STT, no intuito de
verificar a composicdo em regides distintas do nate€Conforme o esperado, os elementos
O, Si, P e Ca que caracterizam o material comp&sitmostraram presentes em todos 0s
pontos (Tabela 9).

Tabela 9 - Resultados da analise de EDX da Amost(@rT.

Porcentagem (%)

Elemento Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Média
o] 66,814 68,673 69,004 68,164
Si 19,036 15,722 16,931 17,230
P 5,246 6,361 5,592 5,733
Ca 8,904 9,245 8,473 8,874

A andlise da amostra CTT, assim como descrito paaanostra STT, revelou uma
variacdo de proporcdo em relacdo a esperada paskermentos do material compdésito. O
elemento P foi 0 que apresentou proporcao este@tiiman mais proxima. Por sua vez, o
elemento Si manteve-se em proporcéo proxima aadpeo ponto 1, porém, se distanciando
nos demais pontos. No caso da amostra CTT, a mpé@pato elemento Ca também esteve
aguém da esperada em todos o0s pontos. Provave/mesitess motivos anteriormente
relatados.
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Na amostra CTT, o difratrograma apresentou um eionésda regido amorfa quando
comparado com os difratogramas das amostras higratdia e STT (Figura 27), em
concordancia com a expectativa de nao provocar umeato da cristalidade devido ao
patamar de temperatura adotado no processo.

Figura 27 - Difratograma da amostra CTT.
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6. CONCLUSAO

O material compésito de hidroxiapatita-vidro bivati de acordo com as analises
realizadas, apresentou caracteristicas inerenteslaa uma de suas fases constituintes, tais
como composicao de elementos e cristalinidade.airpdos resultados tem-se o ponto de
partida para a obtencdo de material que futurammogsea ser empregado na engenharia de
tecidos como enxerto 0sseo, aliando as propriedastescondutivas e/ou osteoindutivas de

cada fase. Sugere-se para a realizacdo de tralfathoss:

* Maior controle dos parametros homogéneizacdo ddutass incluindo a
variacdo na ordem de adicdo das matérias primas & Hidroxiapatita,
verificando as possiveis implicacfes na composicamporgcdes de elementos

do material compaosito.

* A adicdo de fase constituinte de natureza poliraedie maneira a aliviar as
tensBes advindas do processo de secagem, alémrrdéirpa obtencdo de
superficie mais uniforme. Nesse aspecto, o potioflvinilico) poderia ser

empregado como essa nova fase polimérica.

* A realizacdo de testes de biocompatibilidade enuc&ol fluido corporal
simulada para a avaliagdo de como o material spadanem meio biolégico.
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