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RESUMO

A hidroxiapatita ¢ o principal componente 0sseo e apresenta elevada fragilidade quando
submetida a esfor¢os, sendo necessario sua utilizagdo em conjunto com outros materiais,
formando compositos com as propriedades requeridas. O presente trabalho visa analisar
a interacdo da hidroxiapatita com diferentes quantidades de alumina e 6xido de magnésio,
e o impacto de suas adi¢des nas propriedades fisicas e mecanicas do compdsito final. Os
materiais em analise sdo a alumina, amplamente usada devido as suas boas propriedades
mecanicas e sua biocompatibilidade e o 6xido de magnésio, que também apresenta
propriedades interessantes quando sinterizado a temperaturas elevadas. Para a realiza¢ao
dos ensaios, os corpos de prova foram moldados a partir da compacta¢do em uma prensa
uniaxial, sinterizados a duas temperaturas diferentes, 1100°Ce 1300°C, ¢ os testes foram
feitos por meio de ensaios de flexdo, absor¢do de 4gua, porosidade e densidade aparente.
As caracterizac¢des foram realizadas por meio do DRX e FRX, e os resultados indicaram
que as matérias primas utilizadas ndo apresentaram contaminantes em quantidades
significativas. A andlise granulométrica foi realizada utilizando um granulometro a laser
e constatou-se um tamanho médio de 10,30 um para a hidroxiapatita, 6,49 um para o
6xido de magnésio e 91,85 um para a alumina. Os resultados obtidos para os corpos de
prova com adi¢do com MgO, apresentaram valores méaximos de 20,7 MPa de resisténcia
a flexdo, 1,57% de absor¢do de agua, 4,65% de porosidade e 2.95 g/ cm’ de densidade
aparente. Os corpos de prova reforgados com alumina, apresentaram resisténcia a flexao
de 8,5 MPa, elevado valor absor¢do de agua (4,52 %), elevada porosidade (11,90 %) e
baixa densidade aparente (2.63 g/cm’).

Palavras chaves: Hidroxiapatita, Alumina, Oxido de Magnésio, Compositos.



ABSTRACT

Hydroxyapatite is the main component of bones and shows an elevated fragility when
submitted to load, being necessary its usage in combination with other materials, forming
composites with required properties. The present essay analyses the interaction between
hydroxyapatite and different amount of aluminum oxide and magnesium oxide, and the
impact of that addition in the mechanical and physical properties of the composite. The
elements studied were aluminum oxide, widely used due to its good mechanical
properties and biocompatibility and magnesium oxide, which also shows interesting
properties when applied in implants and crafts. For the execution of the experiments the
samples were molded using a uniaxial press with different proportions of reinforcement
and sinterized at two different temperatures, 1100°C and 1300°C, the mechanical and
physical properties were analyzed by flexural, porosity and water absorption tests. The
characterization was made using DRX and FRX machine and the results indicated none
relevant contaminants. The granulometric analysis was made using and laser
granulometer and was observed that the average size for the hydroxyapatite, aluminum
oxide and magnesium oxide were, 10,30 um, 91,85 pm, 6,49 pum, respectively. The
results obtained for the MgO sinterized at 1300°Creached 20,7 Mpa of flexural strength,
1.57% for water absorption, 4.65% for porosity and density of 2.95 g/ cm’, presenting the
best results. The samples of aluminum oxide, however, didn’t present promising results,
displaying significant reduction of flexural strength, 8.5 Mpa, 4.52% of water absorption,
11.90 % of porosity and density of 2.63 g/cm”.

Key Words: Hydroxyapatite, Aluminum Oxide, Magnesium Oxide, Composites.
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1 INTRODUCAO

A hidroxiapatita ¢ o constituinte mineral natural encontrado nos ossos, de formula
quimica [Ca;o(PO4)s(OH),], que compdem de 30 a 70% da massa dos ossos e dentes. A
hidroxiapatita sintética possui propriedades de biocompatibilidade, que a torna a principal
substituta do osso humano em implantes e proteses (EANES, 1980), a mesma também
apresenta propriedades interessantes para a area médica, como osteocondutividade e
bioatividade (BONAN et al., 2014), além de apresentar alta capacidade de absorver
moléculas o que a torna eficiente no sistema de liberacdo controlada de drogas, no
tratamento de remog¢do de matais pesados em aguas e solos poluidos, bem como na
decomposic¢do de elementos organicos clorados (MAVROPOULOS, 1999).

Apesar das propriedades quimicas de extrema similaridade com o tecido 6sseo, a
hidroxiapatita, como a maioria dos materiais cerdmicos, apresenta um carater
extremamente fragil, limitando sua aplicagdo significativamente (GOMIDE, 2005).
Visando melhorar essas propriedades finais, a partir do controle da densidade e
microestrutura, varios métodos de refor¢o microestrutural tém sido utilizados,
principalmente por meio da formagdo de compdsitos (BONAN et al.,2014).

A alumina ja ¢ muito utilizada como implantes intradsseos em odontologia, em
proteses de quadril e joelho. Sua adi¢cdo em matrizes a base de hidroxiapatita também
vem sendo amplamente estudada devido a sua biocompatibilidade e boas propriedades
mecanicas (CHOI et al., 1998). A adicdo de 6xido de magnésio também ¢é estudada em
virtude de sua boa resisténcia, biocompatibilidade e tenacidade, demonstrando resultados
interessante de densificacdo, porosidade e resisténcia mecanica quando sinterizado a
temperaturas elevadas (FADEEYV et al., 2007).

Como as aplicacdes clinicas das bioceramicas estdo em progresso, € 0s avangos
tecnoldgicos exigem materiais cada vez mais diversos, a limitacdo das propriedades
mecanicas da hidroxiapatita estdo se tornando evidentes, tendo seu uso prejudicado em
areas sujeitas a altas cargas, tais como nos reparos de defeitos dsseos do fémur e da tibia.
Por conseguinte, o desenvolvimento de materiais bioativos com propriedades mecanicas
melhoradas tem sido fundamental (BONAN et al., 2014).

Portanto, ¢ necessario analisar as propriedades mecanicas da hidroxiapatita

associada a outros componentes com o objetivo de criar compoésitos que apresentem
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propriedades intermediarias entre a matriz dos elementos que o compde, atendendo as
requisi¢oes de acordo com a aplicagdo.

Este trabalho teve como intuito abordar a incorporagdo de particulas de 6xido de
magnésio (MgO) e alumina (Al,O;) em matrizes de hidroxiapatita, buscando avaliar o
efeito dessa adi¢do nas propriedades fisicas e mecanicas do compdsito formado

possibilitando sua aplica¢do nas mais diversas areas.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O presente trabalho tem como objetivo geral avaliar o efeito da adi¢do de 6xido
de magnésio e alumina nas propriedades mecanicas e fisicas de matrizes ceramicas a base

de hidroxiapatita.

2.2 Objetivos Especificos

* (aracterizar as matérias primas utilizando as técnicas de difracdo de raios X
(DRX), fluorescéncia de raios X e granulometria a laser.

* Definir as formulagdes dos corpos de prova;

* Definir as temperaturas de sinterizacao;

* Avaliar as propriedades mecanicas e fisicas dos corpos de provas, analisando a
resisténcia a flexdo, absor¢do de 4gua, densidade aparente, porosidade aparente e

retragdo linear.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Hidroxiapatita

A hidroxiapatita (HP) ¢ um fosfato de calcio hidratado [Ca;o(PO4)s(OH),] de
razao Ca/P igual 1,67, e o principal componente da fase mineral dos ossos e dentes, sendo
responsavel por dar estabilidade estrutural ao corpo, protecdo aos Orgdos vitais e
desempenhando a fun¢do de depodsito de calcio e fosforo (AOKI, 1991; KAWACHI,
2000).

O nome hidroxiapatita ¢ originado de um amalgama entre os termos hidroxi
(referente ao grupo Hidroxila) e apatita (nome dado ao mineral de fosfato de célcio). Os
minerais naturais de compostos apatita sdo encontrados principalmente em rochas igneas
e em rochas de célcio metamorfico. Por outro lado, as apatitas biologicas sdo encontradas
em ossos e dentes dos vertebrados (AOKI, 1991).

A célula unitaria da hidroxiapatita (figura 1) apresenta estrutura hexagonal com
10 ions célcio localizados em sitios ndo equivalentes, sendo quatro no sitio I (Ca,) e seis
no sitio II. Os ions célcio presentes no sitio I sdo organizados de forma alinhada em
colunas enquanto que no sitio II os ions estdo em triangulos equilateros. Os cations do
Sitio I estdo coordenados a 6 dtomos de oxigénio pertencentes a diferentes tetraedros de
PO, e também coordenados a 3 outros dtomos de oxigénio relativamente distantes. A
presenga de dois sitios idnicos exerce grande influéncia no desempenho das
hidroxiapatitas que contém impurezas catidnicas, visto que suas propriedades estruturais
podem ser afetadas de acordo com o sitio ocupado pelo cation da impureza

(MAVROPOULOS, 1999).
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Figura 1 - Rede Cristalina da hidroxiapatita

Fonte: ALMQVIST et al., 1999

3.1.1 Propriedades e aplicagoes da hidroxiapatita

Devido a similaridade quimica da hidroxiapatita com a fase mineral do osso, a
hidroxiapatita apresenta um carater bioativo importante que promove o crescimento 0sseo
(osteocondugdo) e a proliferagdo celular mediante a ligagdes de natureza quimica com os
0ssos, proporcionando implicacdes médicas importantes para 0 uso na regeneracio e
reconstrugdo do esqueleto e substituigdo de articulagdes (AOKI, 1991; OREFICE et al.,
1991).

A hidroxiapatita por ser um material com elevada afinidade com tecido dsseo,
reage bem quando em contato com tecidos vivos, evitando inflamagdes e reagdes
indesejadas, o que também a torna uma excelente op¢ao a ser utilizada como biomaterial
em revestimento de implantes dentarios, com o intuito de evitar a perda dssea apods
extracdo de componentes dentarios, reconstituigdes 0sseas do cranio, revestimento de
proteses metalicas para a facilitagdo da ligacdo interfacial entre o material e o tecido,
dentre outros (FULMER, 1992; MAVROPROULOQOS, 1999).

A hidroxiapatita também ¢ utilizada para o controle ambiental, sendo estudada
como catalisador na decomposicdo de compostos organicos clorados poluentes
provenientes da industria metalargica e da incineragdo do lixo industrial. (PARRIS, 1991).

Ainda na area ambiental, a hidroxiapatita apresenta uma alta capacidade em
remover metais pesados, ndo s6 de dguas e solos contaminados, como também de dejetos
industriais. Esta aplicacdo tem sido objeto de grandes investigacdes devido ao alto grau
de toxicidade proveniente desses metais, em especial o chumbo por ser mais difundido

no meio ambiente (MA ef al.,1995).
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Como a maioria dos os materiais ceramicos, as propriedades mecanicas da
hidroxiapatita sofrem influéncia direta da porosidade, da presenca de defeitos e da
temperatura de sinterizagdo. Na tabela 1 ¢ possivel observar algumas propriedades
mecanicas da hidroxiapatita, que a restringe a algumas formas como: pos, implantes
porosos com baixos niveis de carregamento, revestimento em implantes metalicos e pecas

pequenas sem a submissdo a grandes esfor¢os mecanicos, dentre outros (AOKI, 1991).

Tabela 1 - Propriedades mecanicas da hidroxiapatita sinterizada.

Temperatura Resisténciaa Resisténciaa Resisténciaa  Modulo de

de Compressao Flexao Torgao Elasticidade
Sinterizagao (MPa) (MPa) (MPa) (GPa)
(C)
1150 308 61 50 443
1200 415 104 62 80,0
1250 465 106 75 85,1
1300 509 113 76 87,8

Fonte: Adaptado de AOKI, 1991

3.2 Compositos

Materiais compositos sdo definidos como a combinag@o de dois ou mais materiais
distintos com o objetivo de obter um terceiro com propriedades especificas. Dentre os
materiais combinados um ¢ denominado como matriz € o outro como reforgo.
Normalmente a fabricacdo de um composito visa o alcance de propriedades especificas
que resultam em muitas aplicagdes. Os compositos, em geral, dentro de um limite
determinado de composicao percentual de reforgo, apresentam propriedades mecanicas
superiores as exibidas pelos materiais utilizados para a formacao do material composito
(MIRACLE; DONALDSON, 2001).

Devido ao carater promissor dessa nova classe de materiais e o exponencial
avango das ciéncias dos materiais, sugiram em meados dos anos 80, os materiais
compositos de matriz ceramica (CMC). A primeira aplicacdo dessa nova classe de
materiais foi no revestimento de aeronaves F414, obtendo um resultado positivo
demonstrando grande resisténcia a altas temperaturas, peso reduzido e elevada vida 1til
dos componentes, baixa fluéncia e baixo custo (MIRACLE; DONALDSON, 2001).

Os materiais compositos de forma geral, podem ser classificados de acordo com

os tipos de matéria-prima utilizadas, podendo ser classificados como: compositos de
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matriz-organica (CMO), composito de matriz metalica (CMM) e os compositos de matriz
ceramica (CMC).

Outra forma de classificagdo de um material composito € por meio da forma de
aplicagdo da carga de reforco, podendo ser divididas em: fibras continuas (Figura 2-1a),
em whiskers (Figura 2-1b), particulas de refor¢o (Figura 2-1¢) e em tramas de urdume
(Figura 2-1d). Para se obter uma melhora significativa das propriedades do composito
final, deve haver uma fracdo volumétrica de reforco significante (MIRACLE;

DONALDSON, 2001).

Figura 2 - Classificacdo quanto a forma e disposicio do reforco: a)
fibras continuas; b) dispersao de whiskers; c) dispersdo de particulas;
d) fibras em trama-urdume

Fonte: AMATEAU, 1998

As caracteristicas mecanicas desses novos materiais ceramicos sao influenciadas
diretamente pelos mecanismos de resisténcia e tenacidade, sendo estritamente necessario
o conhecimento prévio das propriedades e formas dos constituintes € 0os mecanismos de
reforgo entre a matriz e o reforgo. E de fundamental importancia também determinar o
modo correto de produgdo do composito, pois 0 mesmo pode ter impacto significativo

nas propriedades finais do material (AMATEAU, 1998; TRAVTZKY, 1998).
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3.2.1 Alumina e oxido de magnésio adicionados a Hidroxiapatita

3.2.1.1 Alumina

O uso comercial de ceramicas a base de alumina teve inicio na década de 30,
consolidando-se por volta da segunda guerra mundial. Sua utilizagdo em larga escala
tornou-se viavel somente apds o desenvolvimento da tecnologia de fornos de alta
temperatura. Além disso, a descoberta da propriedade do MgO como aditivo de
sinterizag¢do, dificultando o crescimento dos graos de alumina, fez possivel o
desenvolvimento de cerdmicas com microestruturas otimizadas e propriedades mecanicas
elevadas. A partir desse marco, as ceramicas com alto teor de alumina encontraram uma
vasta gama de aplicagdes, destacando-se as aplicagdes para fins estruturais, como guias,
fios, eixos, e selos mecanicos (FORTULAN, 1999).

As aluminas de alta pureza utilizadas na industria ceramica sdo produzidas pelo
processo Bayer e sdo classificadas como: alumina tubular, alumina fundida e alumina
calcinada. Os pos de alumina calcinada correspondem a principal matéria prima bruta
utilizada na industria ceramicas para aplicagdes eletronicas e de engenharia. Para atender
a grande variedade de produtos, os pds de alumina sdo produzidos em uma grande
variedade de graduagdes para alcangar especificagdes quimicas, granulometria e forma
cristalina exatamente especificas. Quanto a granulometria, cerdmicas de alumina que
apresentam um tamanho de grdo menor que 4pm e pureza superior a 99,7% apresentam
boa resisténcia a compressao e flexao.

Segundo Bonan et al. (2014) a alumina ja vem sendo amplamente estudada como
refor¢o para a hidroxiapatita, visando principalmente a melhoria das propriedades
mecanicas da matriz. De acordo com Choi et al. (1998), conforme citado por Bonan et al.
(2014), tem-se observado uma melhoria de resisténcia a flexao e tenacidade a fratura de
cerca de 100 MPa ¢ 0,7 MPa.m"? respectivamente para 200 MPa e 1,5 MPa. m'” para
particulas de alumina de 3um sinterizadas a 1200 °C.

Segundo Li et al. (1995) e como visto na figura 3, a resisténcia mecanica da
hidroxiapatita aumenta com o aumento da quantidade de alumina. A formulagdo contendo
15% de Al,O3 ocasionou o aumento significativo na resisténcia a flexdo se comparado a

hidroxiapatita pura.
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Figura 3 - Influéncia da % de alumina na resisténcia a flexdo da Hidroxiapatita
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Fonte: Adaptado de CHOI et al., 1998

Porém, segundo Choi et al. (1998), uma limitagdo desse compdsito ¢ a grande
diferenga de coeficiente de expansdo térmica entre os dois materiais. Em proporcdes
muito elevadas de alumina, a temperatura de sinteriza¢do nao ¢ elevada o suficiente para
0 processo, ocasionando a sinterizagdo incompleta e uma baixa densificagdo dos
espécimes, consequentemente ocasionando queda nas propriedades mecanicas, como
visto também na figura 3 (CHOI et al., 1998).

Ainda segundo Choi et al. (1998) e como visto na figura 3, a temperatura de
sinterizagdo ¢ um fator importante para a determinagdo das propriedades finais do

compdsito HP/AL,Os3, conforme sera abordado mais adiante.

3.2.1.2 Oxido de magnésio

O ¢6xido de magnésio ¢ um composto inorganico que ocorre naturalmente na
natureza e sua estrutura cristalina pode ser observada na figura 4. Ele ¢ amplamente
utilizado como fonte dos fons Mg”" que sdo substitutos catidnicos do calcio presente na
Hidroxiapatita (LENDI et al., 2008).

Segundo Ren et al. (2010) materiais Mg-HP apresentam excelente

biocompatibilidade e propriedades favoraveis quando comparado a hidroxiapatita
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convencional. fons Mg também sdo fundamentais para a formagao de estruturas Ossea ja
que estimula a proliferacdo de osteoblastos atuando como um fator de crescimento
durante o processo de formacao 6ssea. (CACCIOTTI et al., 2009). Devido a diferenca de
tamanho entre os ions Mg e Ca a substitui¢do catidnica ¢ limitada, tendo um valor médximo
variando de acordo com estudos anteriores. De acordo com Fadeev et al. (2003) o valor

maximo de fons Mg”" que podem ser incorporados a Hidroxiapatita ¢ de 10% em peso.

Figura 4 - Estrutura Cristalina do MgO

Fonte:WebElements

Segundo Fadeev et al. (2003), conforme citado por Bonan ef al. (2014), a adigdo
de ions a matriz de hidroxiapatita também vem sendo estudada devido a suas melhorias
nas propriedades mecanicas, microestruturais e de biocompatibilidade. O ion magnésio ¢é
um dos mais estudados, sendo um dos ions bivalentes mais importantes associados as
apatitas biologicas. Segundo Fadeev et al. (2003, apud Bonan et al., 2014), a incorporagao
de ion Mg na matriz de HP esta associado a transformacdo da HP em B-TCP devido a
substituigdio do Ca®" pelo Mg*", favorecendo a distor¢io da rede cristalina e
consequentemente a mudanga de fase. De acordo com Kalita e Bhatt (2007) a adi¢ao de
1% em massa de 6xido de magnésio a HP, quando sinterizada a 1250 °C, proporcionou
uma maior densificacdo do corpo de prova, melhorou em 20% a dureza em relagdo ao
valor da HP pura e melhorou sua resisténcia a compressao em 33,8%.

Segundo Oktar et al., 2007 e como observado na tabela 2, a temperatura de
tratamento térmico utilizada no processo também exerce influéncia significativa nas

propriedades finais do compdsito, atingindo valores 6timos a 1300 °C e 5% de MgO.
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Tabela 2 - Propriedades mecénicas corpos de prova adicionados com MgO

Oxido T(°C)  Densidade (g/cm”)

5% 10%

1000 2,88 2,56

MgO 1100 2,84 2,70
1200 2,83 2,87

1300 2,84 2,82

Fonte: Adaptado de OKTAR et al., 2007

3.3 Sinterizacio

O processo de sinteriza¢dao ¢ definido como o processo de unido das particulas
solidas por difusdo. A sinterizagdo ¢ feita mediante a um tratamento térmico e ¢
controlado pelos seguintes fatores: 1) Pressdo e atmosfera de sinterizacdo (sendo oxidante,
redutora ou inerte), 2) Propriedades dos compostos verdes (pre-sinterizados), como
densidade do corpo verde, estrutura dos poros e do tamanho e densifica¢do das particulas,
3) Temperatura e tempo de permanéncia na determinada temperatura (patamar).

O processo de sinterizacdo solida é responsavel pela eliminagdo dos poros
localizados entre particulas adjacentes seguido de uma contra¢do do composto sinterizado
e a formacao e aumento de ligacdes fortes entre as particulas (MARCHI, 1999).

A forca motriz para o processo de sinterizacdo ¢ a reducdo da area de superficie,
e consequentemente da energia de superficies, ocorrendo uma substituicdo entre
superficies mais energéticas por menos energéticas. Com isso, quanto mais fino for o po
do corpo verde, maior sera essa for¢a motriz, visto que maior sera a energia a ser reduzida
no processo de sinterizagdo (MARCHI, 1999).

A primeira etapa da sinterizag@o ¢ responsavel pelo rearranjo das particulas do po6
e pela formacdo do pescoco na regido de contato. Por meio dessa reorganizacdo das
particulas ¢ possivel obter uma densificacdo variante entre 50 e 60% nesse estagio. No
segundo estagio, ocorre o crescimento do pescoco e uma consideravel reducdo da
porosidade. E possivel observar uma contragio do corpo sinterizado devido a
aproximacao do centro dos mesmos. Esse estagio ¢ responsavel por uma densificacio de
90% e perdura até que todos os canaliculos de ligagao dos poros sejam fechados, restando

apenas os poros fechados com aprisionamento de ar de sinterizagdo em seu interior. Por
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fim, no ultimo estagio da sinterizacdo ocorre a elimina¢do dos poros fechados pelo
mecanismo de difusdo de vacancia ao longo dos contornos de grao (MARCHI, 1999).

Portanto o controle do processo de sinterizagdo ¢ extremamente importante para
o processamento de materiais ceramicos. Segundo Rosa (2000) e evidenciado pela figura
5, para a matriz ceramica a base de hidroxiapatita a temperatura de sinteriza¢ao apresenta
relacdo inversamente proporcional a porosidade das amostras, porém, segundo Rosa
(2000), matrizes de hidroxiapatita sinterizadas a temperaturas inferiores a 1100 °C
resultam em corpos ceramicos ndo completamente sinterizados. Ja a utilizagdo de
temperaturas maiores que 1300°C ocasionam a degradacdo/transformagdo de fase da
hidroxiapatita.

Figura 5 - Influéncia da temperatura de sinterizaciio na porosidade da hidroxiapatita
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Fonte: Adaptado de PROKOPIEV, 2006

Segundo Prokopiev (2006), a temperatura de sinterizagdo também vai exercer
influéncias diretas nas propriedades mecanicas das ceramicas a base de hidroxiapatita,

conforme observado na tabela 3.

Tabela 3 - Propriedades mecénicas da hidroxiapatita sinterizada em diferentes temperaturas

(Continua)
Moédulo de Modulo de Resisténcia a
T(°C) Young (E, cisalhamento ngfiiszi:rrllt(i;l © Compressao
GPa) (G, GPa) (MPa)
1140 16,30 6,4 0,27 5,26

1160 26,20 10,5 0,25 6,80
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Tabela 3- Propriedades mecéanicas da hidroxiapatita sinterizada em diferentes temperaturas

(Continuacio)
1180 27,60 11,3 0,22 5,05
1200 36,30 14,6 0,24 7,66
1220 41,60 16,8 0,24 7,96
1240 44,10 18,3 0,20 9,06
1260 43,40 17,9 0,21 12,28
1280 46,10 18,8 0,23 12,84
1300 59,80 25,8 0,16 13,25
1320 67,30 29,7 0,13 13,43
1340 73,50 33,2 0,11 13,81

Fonte: Adaptado de PROVOPIEV, 2006

Segundo DOU et al (2017), as variagdes nas propriedades mecanicas dos
compositos hidroxiapatita/Al,Oz e hidroxiapatita/MgO estdo diretamente associadas as
mudangcas de fase que ocorrem na hidroxiapatita quando sinterizada a temperaturas acima
de 1150°C.

Além disso, segundo Gomide (2005) e Bonan (2014) a temperatura de sinterizacao
¢ o fator limitante da aplica¢do de elementos como a alumina na matriz de hidroxiapatita,
devido a grande diferenca no coeficiente de dilatacdo térmica dos componentes,

impossibilitando a sinterizagdo completa do compdsito.
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4 MATERIAIS E METODOS

Na figura 6 € possivel visualizar todas as etapas que foram realizadas no

trabalho, desde a escolha das matérias-primas a caracteriza¢ao dos corpos de prova.

Figura 6 - Fluxograma dos materiais e métodos utilizados no trabalho.
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Fonte: Proprio autor, 2018.

4.1 Amostras

Neste trabalho foram utilizadas amostras de 6xido de magnésio comercial,
alumina calcinada comercial e hidroxiapatita fornecida pela Phosther Tecnologia de

Aglomeracdes S/A.

4.2 Caracterizacoes das Amostras

4.2.1 Andlise granulométrica a laser

As andlises de granulometria a laser foram realizadas no Laboratério de

Ceramicas Finas do DEMAT (CEFET-MG) utilizando a teoria de Fraunhofer. O
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equipamento apresenta faixa analitica de 0,04 pm a 500 pm, 64 detectores, 100
classificagdes de tamanho de particulas e 2 emissores de laser para cobrir uma grande

faixa analitica.

4.2.2 Difracdo de raios X (DRX)

As analises no DRX, pelo método do po, foram realizadas no Laboratorio de
Caracterizagdo do DEMAT (CEFET-MG) utilizando o difratdmetro Shimadzu XRD —
7000 nas seguintes condi¢des de operagdo: radiagdo CuKa (35KV/ 40mA), velocidade
do goniometro 0,02° em 26 por passo, com tempo de contagem de 0,6 segundos por passo
e coletados de 5° a 80° em 20. As interpretagcdes dos espectros foram efetuadas por

comparagdo com padrdes contidos no banco de dados PDF 02 (ICDD, 2003).

4.2.3 Fluorescéncia de raios X (FRX)

As analises de FRX foram realizadas no Laboratorio de Caracterizacdo do
DEMAT (CEFET-MG) utilizando o equipamento Shimadzu EDX-720. As analises foram

realizadas em pastilhas prensadas e sob vacuo e em termos de 6xidos.

4.3 Formulacio dos Corpos de Prova

As formulagdes usadas nesse estudo foram adaptadas de acordo com os estudos
realizados por Gomide (2005) e Mendes Filho (2006). Na tabela 4 e na tabela 5 sdo
mostradas as formulagdes utilizadas para as adi¢des de 6xido de magnésio e alumina nas

matrizes de cerdmica a base de hidroxiapatita.

Tabela 4 - Formulacdes utilizadas para a producio dos corpos de prova com adicdo de alumina.

Massa Hidroxiapatita Al,O3
M1 100% 0%
M2 98 % 2%
M3 95% 5%
M4 90% 10%

Fonte: Proprio autor, 2018.
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Tabela 5 - Formulacdes utilizadas para a producao dos corpos de prova com adicio de 6xido de

magnésio.

Massa Hidroxiapatita MgO
M1 100% 0%
M2 98 % 2%
M3 95% 5%
M4 90% 10%

Fonte: Proprio autor, 2018.

4.4 Fabricacao dos corpos de prova

O processo de fabricagdo dos corpos de prova (hidroxiapatita/alumina,
hidroxiapatita/oxido de magnésio e hidroxiapatita pura) foi realizado no Laboratorio de
Ceramicas Finas do DEMAT (CEFET-MG) com o auxilio de uma prensa hidraulica SL12
MARCA SOLAB, com controle manual e um molde de ago (Figura 7). As dimensdes dos
corpos de prova sdo de aproximadamente 60,0 x 20,5 x 11,0mm (adaptado de
CARVALHO, 2015). A carga utilizada foi de aproximadamente 9 + 2 Toneladas e a
velocidade de prensagem foi controlada manualmente. Foram fabricados 5 corpos de
prova para cada formulagdo e para cada uma das temperaturas de sinteriza¢do. Sendo 3

corpos de prova utilizados para os ensaios de flex@o e 2 para o ensaio de Arquimedes.

Figura 7 - Molde utilizado para confec¢do dos corpos de prova.

Fonte: Proprio autor, 2018.
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4.5 Secagem e Sinterizacio

Antes da etapa de sinterizag¢do os corpos de prova foram secados em estufa a 100
°C, por 24 horas. A sinterizagdo foi realizada no laboratorio de ceramicas Finas do
DEMAT (CEFET-MQG) utilizando o forno elétrico com rampas de aquecimento e
temperatura maxima de queima de 1700 °C. Foram utilizadas duas temperaturas de
queima: 1100 °C e 1300 °C. Apos a sinterizagdo foi realizada uma analise visual para

identificar possiveis defeitos superficiais nos corpos de prova.

4.6 Determinacées das Propriedades Fisicas e Mecanicas

Ap0s a sinterizagdo os corpos de prova foram submetidos a determinacdo das
propriedades fisicas e mecanicas. Foi avaliada a retragdo linear, porosidade, absor¢ao de

agua, densidade aparente e resisténcia a flexao.

4.6.1 Retracao linear (Rq)

Para a determinacdo da retragdo os corpos de prova foram medidos antes e apds a
sinterizacdo, utilizando-se um paquimetro digital (resolu¢do + 0,0lmm). Para o célculo

da retragdo foi utilizada a Equag¢do 1 (CARVALHO, 2015).

Rq= LSL‘quxloo (1)

Sendo:
Rq = Variagdo da retragdo linear apds a queima, em porcentagem;
Ls = Comprimento do corpo de prova antes da queima, em milimetros;

Lq = Comprimento do corpo de prova apos a queima, em milimetros;

4.6.2 Absorcgao de agua (AA), porosidade e densidade aparente

Estes ensaios foram realizados de acordo com a norma ASTM C373-18. Os corpos
de prova foram pesados (Ps) usando uma balanga analitica de precisdo, submersos em
agua a 100 °C por 3 horas e foram deixados dentro da dgua por 24 horas para resfriar.

Posteriormente retirou-se a 4gua em excesso da superficial de cada peca com o auxilio de
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papel toalha e os pesos (Pu) foram novamente registradas. Além disso, também foi
determinado o peso imerso (Pi).
Para calcular o indice de absor¢ao de agua (%AA) foi utilizada a equagdo 2, para

a porosidade (P) a equagdo 3 e densidade aparente (DA em g/cm’) a equagio 4.
Pu —Ps

AA=(%) = ——==x 100 @)
%P =% (3)
DA = Pup_s 7 densidade gug @)

Sendo:
Pu = Peso da peca saturada em 4gua; imida (g);
Ps = Peso da peca seca (g);

Pi = Peso imerso (g)

4.6.3 Ensaio de flexdo

O ensaio de flexdo foi realizado no Laboratério de Polimeros do DEMAT
(CEFET-MQ) utilizando-se a maquina universal para ensaios AG-X, da Shimadzu. A
tensdo de flexdo final foi a média da tensdo de flexdo dos corpos de prova para cada
composi¢do. A distancia entre os pontos foi de 40 mm e a velocidade do ensaio foi

realizado a 5 mm/mim. A tensdo de flexao ¢ dada pela equagdo 5 abaixo:

Mfx C

oflexdo = -~ %)
Onde:
C = metade do valor da espessura, em milimetros;
Mf = momento fletor;
Icg= € o momento de inércia em relagdo ao centro de gravidade
A férmula matematica para calcular o momento fletor ¢ dada pela equagao 6:

M= (©)

Onde:
F = forga atingida no ensaio, em Newton (N);

L = distancia entre os apoios, em milimetros (mm);
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Para calcular o0 momento de inércia com relagdo ao centro de gravidade, utiliza-se a

equacao 7:

Ieg - (7)

Onde.

b = espessura do corpo de prova em milimetros (mm);

h = altura do corpo de prova em milimetros (mm);

Ap6s o calculo do momento fletor e do momento de inércia utilizando as equagdes 6 e 7,

respectivamente, pode-se assim obter a tensao de flexao, utilizando a equagao 5.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacio Fisica e Quimica das Matérias Primas

5.1.1 Analise granulométrica a laser

Nas figuras 19, 20 e 21 sdo mostrados os resultados das analises granulométricas.
Pode-se observar que o didmetro médio da alumina foi de 91,85 pum, valor bem mais
elevado que os observados para a hidroxiapatita e para o 6xido de magnésio, 10.30 um e

6.49 pm respectivamente.

Figura 8 - Analise granulométrica da alumina
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Fonte: Proprio autor, 2018.



Figura 9 - Analise granulométrica do 6xido de magnésio
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Figura 10 - Andlise granulométrica da Hidroxiapatita
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E possivel observar também que apesar da granulometria menor, as amostras de
hidroxiapatita apresentam maior dispersdo se comparados as amostras de alumina. Os
resultados de grande variacdo granulométrica podem ocasionar corpos de prova com
baixo empacotamento e consequentemente gerando corpos de prova muito porosos que
podem ser utilizados na industria médica. Vale ressaltar que a distribui¢ao granulométrica
e o tamanho das particulas influenciam diretamente no empacotamento das mesmas, e
consequentemente, no volume de poros dos produtos (AIQING, et al., 1999). Segundo
Van Vlack (1973) para obter um fator de empacotamento elevado e uma baixa porosidade
a mistura deve contar particulas finas o suficiente para preencher os espagos porosos entre
as particulas mais grosseiras do agregado, conferindo ao compdsito baixa permeabilidade
e alta resisténcia mecanica. Os valores obtidos sdo satisfatorios e de acordo com trabalhos

realizados anteriormente (MENDES FILHO, 2006).

5.1.2 Fluorescéncia de Raios X (FRX)

O resultado para a amostra de hidroxiapatita pode ser visto na tabela 6 e foi
satisfatorio, estando em conformidade com trabalhos anteriores (ABREU; GALDINO,
2016). Possiveis variacdes nos resultados em comparacdo com a literatura estdo
relacionadas as limita¢des nas curvas de calibracao das méaquinas disponiveis e do fato da

hidroxiapatita utilizada ndo ser totalmente pura.

Tabela 6 - Analise quimica semiquantitativa por FRX para a amostra de hidroxiapatita

Oxidos Porcentagem (%)
CaO 56,5
P,0s 41,1
Si0; 2,4
Outros 04

Fonte: Proprio autor, 2018

Os resultados referentes aos pds de alumina podem ser observados na tabela 7 e
apresentaram elevada pureza e quantidade de impurezas despreziveis, estando de acordo
segundo trabalhos anteriores (ABREU; GALDINO, 2016). Por fim, os valores
observados para o MgO (Tabela 8) também apresentaram elevada pureza, com impurezas

despreziveis e valores aceitaveis de Si0, CaO e SO; (MENDES FILHO, 2006).
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Tabela 7- Analise quimica semiquantitativa por FRX para a amostra alumina

Oxidos Porcentagem (%)
ALO; 99,6
Outros 04

Fonte: Proprio autor, 2018

Table 8 - Analise quimica semiquantitativa por FRX para a amostra 6xido de magnésio

Oxidos Porcentagem (%)
MgO 93,7
CaO 3,3
SO;3 1,2
Si0; 1,1
Outros 0,7

Fonte: Proprio autor, 2018
5.1.2 Difracdo de Raios X (DRX)

Os resultados do DRX para as amostras de alumina, hidroxiapatita e 6xido de

magnésio podem ser vistos nas figuras 11, 12 e 13 respectivamente.
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Figura 11 - DRX obtido para a amostra de alumina
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Figura 12 - DRX obtido para a amostra de hidroxiapatita
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Figura 13 - DRX obtido para amostra de 6xido de magnésio
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Fonte: Proprio autor, 2018

Os resultados para a alumina (figura 11) se mostraram satisfatorios pois observa-
se que a amostra ¢ constituida basicamente por alumina, apresentando uma pequena
impureza de 6xido de sodio e aluminio que podem estar associados ao processo de
produgdo da alumina. Os resultados observados para a hidroxiapatita (figura 12) estdo de
acordo com a literatura (KALITA; BHATT, 2006). A amostra de MgO (figura 13) segue
o mesmo padrdo, sendo composta basicamente pelas fases de MgO e Brucita (KALITA;
BHATT, 2006). Vale ressaltar, que os resultados obtidos por DRX corroboraram com os

resultados obtidos por FRX, confirmando o baixo percentual de impureza das matérias

primas utilizadas.

5.2 Caracterizacao Fisica dos Corpos de Prova

5.2.1 Analise visual

A andlise visual (figura 14) mostrou que os corpos de provas apresentaram um

aspecto homogéneo, arestas regulares, com poucas rebarbas e livre de defeitos, como por
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exemplo, trincas visiveis. Portanto, ndo foi necessdrio realizar um lixamento para

retiradas de rebarbas e para melhor adequagdo dos testes mecanicos,

Figura 14 - Corpos de prova confeccionados.

o

T
T[T

ARRARAN

F

<
e

T
A
|
oy
by

.
4

-
|

;

Fonte: Proprio autor, 2018

5.2.2 Porosidade, absorgdo de dgua e densidade aparente

Nas tabelas 9 e 10 sdo mostrados os resultados obtidos para a porosidade, absor¢ao
de agua e densidade aparente para os corpos de prova de hidroxiapatita pura (HP),
hidroxiapatita com adi¢cdo de MgO e hidroxiapatita com adi¢do de Al,Os, utilizando as

temperaturas de sinterizagdo de 1100 °C e 1300 °C.

Tabela 9 - Resultados para corpos de prova sinterizados a 1100 °C

Composig¢ao do Absorgio de Agua Porosidade Densidade
Corpo de Prova (%) Aparente (%) Aparente (g/cm’
HP 17,53 +£0,13% 35,29+0,17% 2,01 £ 0,005
HP + Al,0; -2% 22,77 £0,22% 41,37 £ 0,25% 1,82 + 0,006
HP + Al,0O; -5% 24,57 +2,63% 43,24 + 2,65% 1,76 £ 0,081
HP + Al,0; -10% 21,25+1,75% 39,79+ 2,23% 1,87 + 0,049
HP + MgO - 2% 25,81+ 0,56% 44,59 + 0,28% 1,73 +0,027
HP + MgO - 5% 28,06 £ 0,74% 46,93 + 0,68% 1,67 £ 0,020
HP + MgO - 10% 28,21+ 0,25% 47,37 £ 0,19% 1,68 +£ 0,008

Fonte: Proprio autor, 2018



Tabela 10 - Resultados para corpos de prova sinterizados a 1300°C

Composig¢ao do Absorcio de Agua (A.A) Porosidade Densidade
Corpo de Prova (%) Aparente (P.A)  Aparente (D.A)
(%) (g/cm’)
HP 3,56 £ 0,02% 9,85 £ 0,06% 7,76 £ 0,004
HP + AlL,O; -2% 4,52 £0,28% 11,90 £ 0,64% 2,63 +£0,022
HP + Al,O; -5% 6,43 £0,42% 16,23 £ 0,88% 2,52 +0,029
HP + ALL,O; -10% 9,33+0,33% 2,40 £ 0,65% 2,40+ 0,015
HP + MgO - 2% 1,57 £0,07% 4,651 0,19% 2,95+0,014
HP + MgO - 5% 2,27 £ 0,49% 6,53 +£1,29% 2,88 £ 0,047
HP + MgO - 10% 2,96 £ 0,54% 8,38+ 1,43% 2,83 £0,039

Fonte: Proprio autor, 2018

Os corpos de prova com adi¢do de Al,Oj; sinterizados a 1300 °C apresentaram
menor absor¢do de dgua, menor porosidade aparente e maior densidade se comparados
aos corpos de provas com adi¢ao de Al,Oj3 sinterizados a temperatura de 1100 °C, sendo
os melhores resultados observados para a formulacao HP + Al,Os -2%, apresentando A.A
4,52 %, P.A 11,90 % e D.A 2,63 %. Isso ocorre pois, segundo Malina et al. (2013) com
o aumento da temperatura ocorre o aumento no tamanho de grao e uma redugdo numérica
dos mesmos, além de ocorrer o processo de empacotamento de forma mais eficiente.
Segundo Gomide (2005), a temperaturas inferiores a 1100 °C o processo de sinterizacao
ndo ocorre completamente, consequentemente acarretando uma menor densificagao dos
materiais.

Os resultados observados para os corpos de prova com adi¢do de MgO e
sinterizados a 1300 °C foram os que apresentaram os melhores valores gerais, sendo os
mais baixos de absor¢do de agua e porosidade aparente, atingindo valores de A.A igual
1,57% e P.A de 4,65 % para a formulagao de HP + MgO — 2%. Esse comportamento era
esperado, pois, segundo Bonan et al. (2014) a adicdo de ions de magnésio quando
sinterizados a temperaturas superiores a 1250 °C propiciam maior densificacdo quando
comparada a adi¢dao de alumina. Além disso, segundo Kalita e Bhatt (2006), o processo

de densificagdo pode ser favorecido com a redu¢do do tamanho das particulas.

5.2.3 Retracdo Linear

Nas figuras 15 e 16 sdo mostrados os resultados obtidos para a retragdo linear para

os corpos de prova de hidroxiapatita puro (HP), hidroxiapatita com adi¢do de MgO e
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hidroxiapatita com adi¢do de Al,Os3, quando os mesmos foram sinterizados a 1100 °C e

1300 °C.

Figure 15 - Retracio linear dos corpos de prova com diferentes teores de alumina e éxido de

magnésio 1100 °C.
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Fonte: Proprio autor, 2018

Figure 16 - Retracio Linear dos corpos de prova com diferentes teores de alumina e éxido de

magnésio sinterizados a 1300 °C.
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Fonte: Proprio autor, 2018

Considerando os resultados obtidos, observa-se uma reducdo da retragdo linear

com o aumento da porcentagem de adi¢do de MgO e AL,O; quando submetido a uma
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queima a temperatura de 1100 °C, variando de 13% para a Hidroxiapatita pura até 10%
para a formulacdo HP + ALL,O; -10% e 8% para HP+ MgO — 10%. O comportamento era
esperado visto que a diminuicdo da retragdo linear esta relacionada com a composicao da
massa ceramica, € o aumento na quantidade de particulas ndo plasticas no corpo de prova.
Esses elementos ndo sofrem as mesmas reagoes fisico-quimicas e transformagdes durante
a queima, visto que suas temperaturas de fusdo, propriedade fundamental para o processo
de sinterizagdo, sdo significativamente maiores que a temperatura de fusdo da
hidroxiapatita e, portanto, durante a sinterizacdo leva-se a uma diminui¢ao global da
retragdo dos corpos (SOUZA; HOLANDA, 2003). Ressalta-se que, de acordo com
Carvalho (2015), essa reducdo da retragdo pode contribuir para a diminui¢ao dos defeitos
dimensionais nas pecas e diminui¢ao do aparecimento de trincas.

Os corpos de prova sinterizados a 1300 °C (figura 16) apresentaram o mesmo
padrdo, observa-se uma reducdo da retra¢ao linear com o aumento da porcentagem de de
adicao de MgO e AL,Os. Entretanto, as amostras submetidas a essa temperatura obtiveram
maior retracao se comparados as amostras sinterizadas a baixa temperatura, apresentando
valores de 24% para a hidroxiapatita pura, 18% para a formulacdo HP + AL,O3; -10% e
23% para HP + MgO -10%. Esse fendmeno pode ser explicado devido a melhor
densificacdo dos corpos de prova, como confirmado pelos ensaios de porosidade,
absor¢do de dgua e densidade aparente. Além disso, a temperaturas acima de 1250 °C,
podem ocorrer degradagdes na Hidroxiapatita ou mesmo transformagao de fase da mesma

em B-TCP (ROSA, 2000), o que contribui para um aumento da retracao.

5.3 Caracterizacdo Mecanica dos Corpos de Prova

5.3.1 Ensaio de Flexdao

A tabela 11 e 12 mostram os resultados obtidos no ensaio de flexao para os corpos
de prova de hidroxiapatita puro (HP), hidroxiapatita com adi¢do de MgO e hidroxiapatita

com adi¢do de Al,O3, quando os mesmos foram sinterizados a 1100 °C e 1300 °C.
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Tabela 11 - Valores médios de resisténcia a flexido para corpos de prova sinterizados a 1100 °C.

% Adicao ALO; (MPa) MgO (MPa)
0% 9,7+44 9,7+4,4
2% 53+23 40+13
5% 7,1+0,5 59+29
10% 4,1+1,1 42+22

Fonte: Proprio autor, 2018.

A tabela 11 mostra os valores de resisténcia a flexao obtidos para corpos de prova
com diferentes porcentagens de Al,O; e MgO, sinterizados a 1100 °C, observa-se que
ocorreram poucas variagdes dos valores de resisténcia a flexdo com a variacdo da % de
carga adicionada, apresentando em ambos os casos uma maior resisténcia a flexdo na
formulagdo com 5% de adigdo, sendo 7,1 MPa para a amostras com alumina e 5,9 MPa
para o MgO. Verifica-se também que ocorreu uma diminui¢do da resisténcia a flexdo
quando comparado a hidroxiapatita pura, caindo de 9,7 MPa da HP pura para valores
minimos de 4,1 MPa para a formulagdo com 10% de Al,Os e 4,0 MPa para a formulagao
com 2% de MgO. Esse fenomeno pode ocorrer devido a grande diferenca na temperatura
de fusdo da hidroxiapatita quando comparada a alumina e ao 6xido de magnésio,
ocasionando a sinterizag¢do incompleta da carga adicionada (MgO e Al,O3), influenciando

diretamente nos valores de resisténcia mecanica (GOMIDE, 2005).

Tabela 12 - Valores médios de resisténcia a flexiio para corpos de prova sinterizados a 1300 °C.

% Adigao ALO; (MPa) MgO (MPa)
0% 12,1 £3,0 12,1 £3,0
2% 85+1,2 151+54
5% 7,8+ 4,4 20,7+ 12,9
10% 8,7+3,2 13,5+3,2

Fonte: Proprio autor, 2018.

Na Tabela 12 observa-se que os resultados para as amostras sinterizadas a 1300
°C apresentaram aumento consideravel, quando comparado as sinterizados a 1100 °C,
destacando-se a formulagdo com 5% MgO que aumentou sua resisténcia de 5,9 MPa para

20,7 MPa com a altera¢do da temperatura de sinterizag@o. O valor da hidroxiapatita pura
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foi o que mostrou menor mudanga, variando de 9,7 MPa para 12,3 MPa, corroborando
diretamente com a hipdtese de sinterizacdo incompleta para os corpos de prova
termicamente tratados a temperaturas mais baixas.

Os aumentos significativos observados com a adi¢cdo de MgO aos corpos de prova
de hidroxiapatita possivelmente ocorreram devido a transformacdo da HP em 3-TCP. De
acordo com Dadeev et al (2003) e Bertonini et al (1998) o ion magnésio ¢ um dos
principais ions associados as apatitas bioldgicas, sendo importante para os processos de
mineralizagdo. O Mg®" apresenta um raio iénico menor que o Ca®" ¢ a substitui¢io do ion
com maior raio atdmico pelo menor ocasiona uma distor¢do da rede cristalina que por
consequéncia proporciona a transformacao da Hidroxiapatita em B-TCP, propiciando uma
maior densificacdo durante a sinterizagdo, melhorando as propriedades mecanicas da
amostra (DADEEV el al, 2003; BERTONINI et al, 1998). Segundo Tan et al (2013), os
ions Mg*" impedem o crescimento do grio do material durante o processo de sinterizagao,
melhorando as propriedades mecanicas do mesmo. A granulometria mais baixa do 6xido
de magnésio também pode ter influenciado diretamente nos resultados, ja que as
particulas com granulometria mais baixas apresentam uma maior dispersdao e um
preenchimento mais efetivo das lacunas da matriz, proporcionando um empacotamento
mais elevado. Os resultados apresentaram valores menores, quanto comparado a literatura
e isso pode estar diretamente associado a diferenga granulométrica das particulas
utilizadas, bem como a diferenca no modo de preparacao dos corpos de prova e da pureza

da hidroxiapatita utilizada.
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6 CONCLUSAO

A Analise granulométrica mostrou que os p6s de alumina utilizados apresentaram
didmetro médio de 91,85 um, um valor elevado se comparado aos valores médios
observados para a hidroxiapatita, 10,30 um e para o 6xido de magnésio, 6,49 pm.

O FRX mostrou que a composi¢do das amostras estd em conformidade com a
literatura. As amostras de alumina e 6xido de magnésio sdo compostas quase que
integralmente de Al,O3 e MgO respectivamente. J& a amostra de hidroxiapatita ¢é
composta de CaO 56,5% de 41,1% de P,0Os.

O DRX corroborou com os resultados obtidos por FRX. A amostra de alumina ¢
constituida basicamente por alumina, apresentando pequenas impurezas de 6xido de
sodio e aluminio. Os resultados observados para a hidroxiapatita estdo de acordo com a
literatura e a amostra de MgO segue o mesmo padrdo, sendo composta basicamente pelas
fases de MgO e Brucita.

As formulagdes escolhidas ndo apresentaram formacao de trincas nos corpos de
prova antes e nem depois da queima.

Os ensaios de absor¢do de agua, porosidade aparente e densidade aparente foram
realizados por meio do método de Arquimedes e apresentaram os melhores valores para
as formulagdes sinterizadas a 1300°C. Os corpos de prova com formulagio HP+MgO - 2%
apresentaram os melhores resultados gerais, apresentando absor¢ao de adgua de 1,57%,
4,65% de porosidade aparente e 2,95 g/cm’ de densidade aparente. Os corpos de prova
reforcados com alumina apresentaram resultados inferiores para todas as formulacdes em
ambas as temperaturas de sinterizagao.

Os menores valores obtidos de retra¢do linear de queima foram referentes aos
corpos de prova sinterizados a temperatura de 1100 °C e com a maior quantidade de
adicdo de alumina e 6xido de magnésio, sendo os valores minimos observados de 10%
para a Alumina e 8% para o0 MgO. Quando ndo ha uma variagado significativa da retracdo
linear, pode-se concluir que ha um maior controle das dimensdes do material, diminuindo
assim os defeitos dimensionais e a possivel formagao de trincas.

Com relagdo as propriedades mecanicas, observou-se a influéncia da temperatura
de sinterizac¢do e da incorporacdo de alumina e MgO nos valores de resisténcia a flexao.
Os corpos de prova contendo alumina apresentaram queda no valor da resisténcia a flexao
se comparado a hidroxiapatita pura, apresentando para todas as formulagdes valores

inferiores a 9,0 MPa. Os corpos de prova com adi¢do de MgO, apresentaram valores de
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resisténcia elevados se comparados a hidroxiapatita pura e aos corpos de prova refor¢ados
com alumina, atingindo valor maximo de 20,7 MPa para a formulacdo contendo 5% MgO
e sinterizado a 1300°C.

Portanto, com base nos resultados obtidos, conclui-se que a alumina, apesar das
caracteristicas bioinertes e suas boas propriedades mecanicas, ndo contribuiu com o
aumento da resisténcia da hidroxiapatita, pois limita sua processabilidade, gerando corpos
de prova muito porosos e de baixa resisténcia mecanica. Entretanto, os corpos de provas
adicionados com MgO apresentaram valores mais elevados de resiténcia a flexdo quando
na formulagdo de 5% e sinterizado a temperatura de 1300 °C se comparados a

hidroxiapatita.



44

7 TRABALHOS FUTUROS

Para a realizacdo de trabalhos futuros ¢ recomendado a realizacdo de novas
andlises de DRX apo6s a queima, para confirmar as mudancas de fases ocorridas durante
os processos citados. Por fim, testes de biocompatibilidade e anélise citotoxica seriam de
interesse para avaliar as reagdes de compdsitos Hp-MgO e suas fases em contato com

meio biologico.
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