WHISKERS E FIBRAS DE HIDROXIAPATITA.
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RESUMO

A hidroxiapatita, uma cerdmica bioativa, atua na engenharia tecidual como
sendo um atrativo para células 6sseas e algumas vezes como reforgo a estrutura. O
papel mecanico dessa bioceramica pode ser distinto, dependendo de algumas
caracteristicas, analisadas pelo microscopio eletrénico de varredura e pela difracdo
de raio x, assim sendo diferenciadas em whisker e fibra. Cada um possui
caracteristicas proprias, discutidas no trabalho. Entretanto, cabe resaltar que,

atuando como reforgo € de extrema importancia a utilizacdo de uma matriz ideal.
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INTRODUCAO

A engenharia tecidual € um campo multidiciplinar que envolve as ciéncias e
os conhecimentos das engenharias. Com o objetivo de desenvolver substitutos
biologicos que restaurem, mantenham ou melhorem a fungdo de diferentes
tecidos!". Para permitir o desenvolvimento desses substitutos sdo de extrema
importancia trés fatores: fonte celular, fatores de indugao e scaffolds.

Os scaffolds podem ser realizados com diferentes materiais, tais como
metais, polimeros, ceramicas e compositos. Porém cada um desses possuem suas

limitacbes e suas vantagens. As ceramicas apresentam uma excelente



biocompatibilidade, inércia quimica, resisténcia a corrosdo e alta resisténcia a
compressao, além da facilidade para esterilizacao, por outro lado, apresentam uma
baixa resisténcia ao impacto, uma alta dificuldade de fabricacdo de formas
complexas e alta densidade.

Como a hidroxiapatita, uma ceramica bioativa, assim ao utilizar apenas essa
irar ser acentuado as desvantagens, por outro lado ao utilizar como reforgo, permite
que seja acentuado suas vantagens e minimize suas desvantagens. Scaffolds de
polimero reforcado com hidroxiapatita, apresentam um papel importante na
engenharia tecidual. Devido sua excelente propriedade osteocondutiva, por
apresentar uma similariedade com tecidos calcificados, além de ter uma alta taxa de
reabsorcdo, quando utilizada com uma relagéo Ca/P entre 1,5 a 1,667 ©.

Como por exemplo temos fibras e whiskers. Os whiskers sdo monocristais,
pequenos e virtualmente livre de defeitos, apresentando assim, uma resisténcia a
fratura que se aproxima de seus valores teoricos.

Whiskers e fibras de hidroxiapatita podem serem sintetizados por diferentes
métodos como sintese hidrotermal, precipitacdo homogénica, sintese sélida com
alto crescimento e temperatura e sistema gel. Entretanto preparados pelo método
de sintese sdlida e sistema gel apresentam uma cristalinidade e uma estabilidade
termal relativamente inferior, ja os cristais formados pela condicdo hidrotermal,
apresentam um formato de agulha e a precipitacdo homogénica, mostra ter uma
taxa lenta de reagdo, sendo ser relativamente facil e eficiénte, permitindo a

obtencao uniforme de cristais de hidroxiapatita ©.

MATERIAIS E METODOS

Para a sintese da fibra de hidroxiapatita, foi utilizado a hidroxiapatita
precipitada. A precipitacao ocorre pela mistura de Ca(OH), e HzsPOs em uma
concentracdo de 0,5 mol/L e uma razdo volumérica Vcao/ VHszros de 1,67.
Inicialmente a solucao foi aquecida e estabilizada em 90 °C em constante agitacao,
posteriomente foi adicionado lentamente a solugdo de acido fosférico. Permitindo
que ocorrece uma precipitacdo, esse precipitado foi filtrado, secado em estufa e
calcinado a 800°C por 2 horas .

O método utilizado para a realizagao de fibra de hidroxiapatita foi o Molten
salt synthesis (MSS), ou seja, foi utilizado essa hidroxiapatita precipitada com NaCl
e KCI, em uma peso de respectativamente 3g, 5g e 59. Esses reagentes foram



misturados e moidos em um almofariz de agata com um pistilo, em um meio de
acetona. Essa mistura foi levada a 900°C por um periodo de 6 horas e esfriado em
temperatura ambiente. Ao ser filtrado foi lavado com dgua destilada, para permitir a
remocao do excesso de sal na amostra ©.

Por outro lado, para o método de hidrélise do a-TCP para a producédo do
whisker, foram utilizados reagentes sinterizados pelo método de precipitagdo em
solucdo aquosa, permitindo assim, a confeccao de monetita (CaHPO,) e carbonato
de célcio (CaCOs) com alta pureza e, principalmente, livres de Mg ©®. Sendo o o-
TCP produzido através da mistura e homogeneizacdo em almofariz de agata, do
carbonato de calcio e monetita em uma proporcao molar de 1:2. A mistura reacional
foi entdo sinterizada a 1300°C durante 20 horas com uma taxa de aquecimento de
4°C/min.

A hidrélise do a-TCP ocorreu durante 6 horas a uma temperatura de 90 °C,
sob agitacdo constante e, através da adicao de hidroxido de aménio (NaOH), o pH
foi mantido sempre em 11 (7).Posteriormente foi filtrado e juntamente lavado com
agua destilada, secado na estufa por 24 horas a 50 °C.

Caracterizacdo: A pureza da fase cristalina foi determinada qualitativamente
com o DMAX 2200 X-Ray Diffractometer (Rigaku, Japan) (CuKa., Ni filtro, 20kV, 20
mA, 20-40° (26), 0,05° (26) /s). A relagao Ca/P, por sua vez, foi calculada a partir da
quantificacdo dos elementos Ca, P e O através de fluorescéncia de raios X (Rigaku
RIX 3100). Finalmente, a morfologia foi caracterizada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV JEOL JXA-840 A).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a producdo das fibras pelo método Molten Salt, foi utilizada a
hidroxiapatita sinterizada pelo método de precipitacdo, essa apresentou uma
relacdo Ca/P 1,67 e uma pureza cristalina que foi confirmado pela difracédo de raio X,

visto na figura 1.
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Figura 1: DFX da hidroxiapatita precipitada, semelhanca com o padrao
JCPDS 09-0432.

A fibra de hidroxiapatita também apresentou uma pureza na fase cristalina,
como mostra na figura 2, onde é possivel visualizar os picos bem definidos e a

semelhanca com os principais picos de acordo com o padrdao JCPDS 09-0432.
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Figure 2: DFX principais picos da fibra de hidroxiapatita.

As fibras apresentam um comprimento de aproximadamente 40 um com uma
largura de 16 um, ja os whiskers o tamanho é relativamente menor, pois apresentam

um comprimento de 1 um e uma largura de 0,2 um, porém nao pode afirmar devido



a dificuldade de sua dispersao para esta analise, como observado na figura 3. Além
de que as fibras apresentam um formato hexagonal, por outro lado os whiskers

apresentam um aspecto de agulhas finas.

Figure 3: MEV (a) fibras de hidroxiapatita aumento de 500x; (b) whiskers de
hidroxiapatita aumento de 5 000x.

O a-Tcp utilizado para na hidrélise, apresentou picos bem definidos, assim
como a auséncia de B-Tcp, ou outra fase, sendo observado na figura 4a. Ao realizar
a hidrélise resultou em whiskers com pureza na fase cristalina, apresentando
apenas a hidroxiapatita, figura 5b. Seus picos apresentaram definidos e ao

comparar com o padrao JCPDS 09-0432, nota uma semelhanga dos principais.
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Figura 4: DFX do a-Tcp (a) e do whisker (b).



A hidrdlise do a-tcp resultou em hidroxiapatita com a relacdo Ca/P de 1,67,
como confirmado pela fluréscencia na tabela I. Apresentando assim uma relacao
onde a hidroxiapatita ndo apresenta deficiénte em calcio, podendo futuramente

alterar para melhorar sua taxa de reabsorgao.

Elemento nHA (em -%)
Ca 34,29

P 15,84

O 42,67

Ca/P 1,67

Tabela I: Resultados FRX em porcentagem e a relacdo Ca/P.

CONCLUSAO

A importancia da geometria do componente do reforco mostra alterar o
moédulo de elasticidade do compdésito, tendo um papel importante o estudo dessa
morfologia. Whiskers sao reforcos com alta for¢ca, devido sua semelhanca a
agulhas, ja as fibras permitem criar barreiras contras trincas, supostamente
aumentam a resisténcia mecanica. Ambos os métodos utilizados mostram ser
simples e eficiéntes, permitindo aprofundar os conhecimentos nessas estruturas

importantes, melhorando cada vez mais suas caracteristicas e propriedades.
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WHISKERS AND FIBERS OF HYDROXYAPATITE.
ABSTRACT

Hydroxyapatite is a bioactive ceramic, which acts in tissue engineering by
attracting bone cells. Occasionally it can be used as a biocompatible reinforcement.
The mechanical role of this biomaterial can be defined depending of some
characteristics analyzed by scanning electron microscope and X ray power
diffraction. It can be classified in whiskers and fibers; each one has their own
properties, which were discussed in this work. For its use as reinforcement it is

necessary matrix with specific characteristics.
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