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Este trabalho se desenvolveu sobre o processo de preparacao e caracterizacao
da composicao bifasica hidroxiapatita/fosfato de calcio-B = 60/40 %. A mistura da
composicao foi realizada através do processo de fragmentacdo mecanica em
moinho atritor por 1h. O po6 bifasico recuperado do moinho atritor depois de seco, foi
submetido & compactacgdo, para obtencdo dos corpos de prova, nas dimensdes de
10mm de altura e 5mm de diametro. Os corpos de prova obtidos da compactacao,
foram sinterizados a temperatura de 1100°C/2h. O material recuperado da
sinterizacdo foi submetido aos estudos de caracterizacdo: a compressdo, da
microdureza e da porosidade aberta. Os resultados obtidos demonstraram uma
tensdo de ruptura superior a 76,27+13,56, da microdureza superior a 572,80+13,31
MPa e da porosidade aberta em torno de 40% em volume. Os resultados obtidos da
composicdo bifasica hidroxiapatita/fosfato de célcio-8 sdo animadores, visto que o
biomaterial, apresentou condi¢cdes favoraveis para aplicacbes biomédicas na
reconstituicdo da estrutura 6ssea.

Palavras Chave: Mistura, Bifasicos, Biomaterial, Caracterizacdes, Propriedades.
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INTRODUCAO

Estudos recentes tém demonstrado que a formacéo de composi¢des bifasicas de
hidroxiapatita/fosfato tricalcio-f conduzem a melhores resultados de neoformacgéo
0ssea, se comparados com as composi¢cdes convencionais (1, 2). Estas composi¢cdes
apresentam boa biocompatibilidade, estrutura mineralégica e cristalografica similares a
estrutura 6ssea humana. Os biomateriais bifasicos também de maneira geral sao
formados por microestruturas microporosas interconectadas, com volume de
microporos da ordem de 40%. O interesse na elaboracdo de composicdes bifasica se
encontra, na obtencdo de composicbes com caracteristicas diferenciadas dos
biomateriais convencionais (3, 4, 5).

As composicdes bifasicas formadas por fosfatos de calcio/hidroxiapatita
(BCP) sao biomateriais que tem se apresentado promissores em aplicagbes
biomédicas, na reconstituicdo e na formacéo de tecido 0sseo, isto se deve por estes
biomateriais fornecerem novas caracteristicas de microestrutura, de nanoestrutura e
pelas condigdes de dissolucédo e adsorcdo o de ions Ca’™, P dentro dos processos
de formacéo 6ssea (5, 6, 7, 8).

O presente trabalho teve como objetivo a elaboracdo e caracterizacdo da
composicdo bifdsica hidroxiapatita/fosfato tricalcio-3, numa concentracdo de
60%/40% das fases HA/TCP- B.

Os resultados apresentados estdo relacionados ao método de elaboracdo das
fases hidroxiapatita e do fosfato de célcio-. Método utilizado para mistura das fases
através do processo de fragmentacdo em moinho atritor. Os estudos de caracterizagédo
foram realizados sobre os p6s nanoestruturados de hidroxiapatita e do fosfato de
calcio-f3 e para a composicéo bifasica. 60/40%. A técnica de Microscopia Eletrénica de
Varredura serviu de apoio para a caracterizagdo morfolégica dos pos nanoestruturados
de hidroxiapatita, fosfato de calcio— e bifasico, obtido da sinterizagdo. A difracdo de
raios X (DRX) foi utilizada para identificacdo das fases das diferentes composi¢cfes de
pOs nanoestruturados e do biomaterial bifasico. Foi determinada a densidade
hidrostatica e a porosidade aberta através do método de Arthur (13). Por fim, foram

realizados 0s ensaios mecanicos a compressao e de microdureza
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MATERIAIS E METODOS

Para a elaboracdo da composicdo bifasica, utlizou-se a fase
hidroxiapatita e fosfato de calcio-f (HA/TCP-B) na concentracdo 60/40% em
volume. Para melhor realizacdo da misturas das fases, utilizou-se um moinho
atritor de alta energia marca NETZSCH. O processo de mistura foi realizado
utilizando alcool etilico, esferas de zirconia com diametro de 2,5mm. A mistura
da composic¢ao bifasica foi realizada pelo processo de fragmentacdo mecénica
em moinho atritor por 1h, com uma rotacdo do eixo de moagem de 540rpm. O
material recuperado do moinho atritor foi seco em evaporador rotativo.

Os pods nanoestruturados foram compactados uniaxialmente dentro de
uma matriz metalica com camisa flutuante com dimensdes de 12mm de altura
por 5mm de diametro, sendo a carga de compactacao aplicada de 40MPa. O
processo de compactacdo uniaxial foi realizado com ajuda de uma maquina
universal de ensaios mecanicos uniaxial marca EMIC modelo DL30000, com
taxa de deslocamento da travessa de 0,3mm/min.

Os corpos de prova recuperados do processo de compactacdo foram
submetidos ao processo de sinterizagcdo. Estes foram cuidadosamente
colocados dentro da camera de um forno, marca Linberg/Blue, para a
realizagdo da sinterizacdo a temperatura de 1100°C/3h, sendo a atmosfera
natural e taxa de aquecimento do forno de 6°C/min. O resfriamento se deu de
forma natural até temperatura ambiente de = 25°C.

Os estudos de caracterizagdo morfoldégica e microestrutural foram
realizados com ajuda da técnica de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV). Os estudos foram efetuados sobre os pos nanoestruturados
hidroxiapatita, fosfato de calcio-3 e bifasica HA/TCP—[3 = 60/40.

A técnica de difratometria de raios-X, foi empregada neste trabalho, com
objetivo de identificacdo das fases presentes nas diferentes composi¢des de
poOs bioceramicos de hidroxiapatita, fosfato de calcio- e bifasico. Os estudos
foram realizados utilizando um Difratbmetro de raios X Shimadzu X-Ray
Diffractometer Lab X XRD-6000, com anti-catodo com tubo de cobre,
comprimento de onda 1,54060 A, utilizando como parametro angulo de difragéo
20 com um deslocamento do gonidmetro de 2°min., tensdo de 40 Kkv,
intensidade de corrente de 30mA dentro de um intervalo angular de varredura
de 5°a 80°
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Para a determinacdo da densidade hidrostatica e porosidade aberta em
porcentagem, utilizou-se o0 método de Arthur (13). O método consiste em medir
0 peso do corpo de prova ao ar (Par), e depois o peso do corpo de prova
embebido em xileno (Pxa), onde este penetra nos poros abertos e
posteriormente mede-se 0 peso do corpo de prova depois de imerso em agua
destilada (Pxe). A seguir se determinou os valores da densidade hidrostética
através da equacao (A) e da porosidade aberta, com ajuda da equacao (B).

. ' . _ Par.de
Densidade hidrostética: Pxa - Pxe (A)
Porosidade aberta: P.A= (Pxa - Par)'de.loo (B)
(Pxa - Pxe).dx
Onde:

Par — Peso do corpo de prova no ar (g).

Pxa — Peso do corpo de prova embebido em xileno no ar (g).

Pxe — Peso do corpo de prova embebido em xileno imerso em agua (Q).
dt — Densidade teérica do material (g/cm3)

de — Densidade da agua (g/cm3).

dx — Densidade do xileno (0,8802 g/cm3).

P.A — Porosidade aberta em %.

d — Densidade medida (g/cm3).

Foram realizados ensaios mecanicos a compressao sobre os corpos de
prova com dimensdes de 10mm de altura com 5mm de diametro, obtidos da
sinterizagéo a temperatura de 1100°C/3h. Os ensaios foram realizados em uma
maquina de ensaio universal EMIC munida de uma célula de medida de carga
a uma capacidade de 100KN . Sendo que os ensaios foram realizados segundo
a norma E9-89a da ASTM com taxa de deslocamento da travessa da maquina
de ensaios de 0,5mm/min. Para determinacdo da tensdo de ruptura a

compresséo utilizou-se da equacgéo (C).
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Fc - carga no momento da fratura de compressao,

A - é a area da superficie transversal.

As medidas da dureza Vickers foram realizadas sobre corpos de prova
cilindricos com superficie polida. O teste foi realizado a partir de um penetrador
de diamante de base quadrada com angulo de 136° entre as faces opostas, por
um tempo de 10 segundos. Os ensaios foram realizados com ajuda de um
microdurémetro Shimadzu modelo HMV-2, foram realizadas cinco indentacoes,
sobre a superficie polida de cada corpo de prova. A carga escolhida para
realizagéo dos testes variou entre 4,903 N e 2,942 N. Com o auxilio do software
do equipamento foi possivel realizar as medi¢cées das diagonais e assim obter
o valor da microdureza Vickers (HV).

RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos sobre os pos nanoestruturados de HA e TCP-
apresentaram em suas micrografias uma morfologia formada por finas
particulas nanométricas aglomeradas com diametros inferiores a 100nm,
conforme pode se observar nas figuras le 2 respectivamente. J& para o po
bifasico recuperado do moinho atritor, constatou-se uma leve modificacdo da
superficie das nanopatrticulas (Figura 3).

Figura 1. Morfologia da HA
calcianda a 900C/2h

Figura 2. Morfologia do
TCP-

2294



55° Congresso Brasileiro de Ceramica, 29 de maio a 01 de junho de 2011, Porto de Galinhas, PE, Brasil

Figura 3. Morfologia da
composicao bifasica 60/40%.

Os resultados obtidos da difratometria de raios X sobre os pos
nanoestruturados de hidroxiapatita, fosfato de célcio-B e bifasico HA/TCP-
B, estdo representados na figura 4, constata-se nos difratogramas de raios X, a
presenca das fases hidroxiapatita estequiométrica e fosfato de célcio—p,

respectivamente.
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Figura 4. llustra os difratogramas de Raio X obtido
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composi¢Oes de pos nanoestruturados

As medidas de densidade e porosidade aberta foram realizadas sobre os

corpos de prova recuperados da sinterizacdo a 1100°C/3h. A Tabela 1 ilustra

os resultados da Porosidade Aberta e da densidade hidrostatica.

Os dados obtidos do ensaio de compressdo para os diferentes

biomateriais recuperados do processo de sinterizacdo a temperatura de

1100°C/3h, estao representados na tabela 1.

Os testes de Microdureza Vickers foram feitos em corpos de prova

cilindricos, sendo realizadas cinco medidas em cada corpo de prova, a média

dos resultados obtidos estédo representados na tabelal.
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Tabela 1. Porosidade Aberta, Microdureza Vickers, F  or¢ca Maxima de
Compresséao e Tensao de Ruptura das composicdes hidr  oxiapatita,
fosfato de célcio- [ e do bifasico 60/40.

Densidade Média HV | Tensdo Rup

Composicéo hidrostatica P.A. % (MPa) (MPa)
HA 1,96+0,04 |42,39+1,67 | 744,3+15,02|75,542+12,63
TCP- 2,33+0,04 |26,02+0,82|329,49+5,30|169,96+15,81
HA/TCP-B =60/40 | 1,87+0,03 | 43,8+2,69 |572,8+13,31|76,277+13,56

Constatou-se uma diminuicdo dos valores da densidade hidrostatica e
aumento da porosidade aberta. Os valores da microdureza e da tensao de
ruptura, foram influenciados pelos valores da porosidade aberta e da densidade
hidrostatica dos biomateriais. Isso pode ser explicado pelo aumento da
porosidade e diminuicdo da densidade hidrostatica dos biomateriais, conforme
pode ser observado na tabela 1.

Nos resultados das propriedades mecanicas evidenciaram maior valor da
tensdo de ruptura para a matriz de fosfato calcio—3 (ogr = 169,96MPa), o0 que
pode ser explicado pela aproximacdo do valor da densidade hidrostatica da
densidade tedrica do biomaterial. A composicado bifasica apresentou menor

densidade hidrostética (1,87g/cm3), e maior porosidade (43,8%).

CONCLUSAO

Através do meétodo de sintese por via Umida pode-se obter os pos
nanoestruturados de hidroxiapatita e fosfato de calcio-3. O método de
dispersdo por moinho atritor € promissor em aplicacGes de dispersao das fases
nanoparticuladas de hidroxiapatita e fosfato de célcio-f3.

Os estudos de caracterizagdo morfolégica mostraram em suas
micrografias uma leve modificacdo da superficie das particulas recuperadas do
moinho atritor.

A caracterizacado mineraldgica obtido sobre o biomaterial bifasico mostrou
em seu difratograma de Raios X, a fase hidroxiapatita e fosfato de calcio-p.

Constatou-se menor valor da densidade hidrostatica e maior valor da

porosidade aberta para a composicéao bifasica. Com a adi¢cao da fase TCP-f3 na
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matriz hidroxiapatita observou-se uma diminui¢cao do valor da tensdo de ruptura

e do valor da microdureza Vickers.
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This work has developed on the preparation and characterization of the
composition of biphasic hydroxyapatite /B-calcium phosphate = 60/40%. The
mixture composition was performed using the mechanical fragmentation
process in an attrition mill for 1 hour. The powder recovered from the biphasic
attrition mill after drying, was subjected to compression, to obtain the
specimens, the dimensions of 10mm height and 5mm in diameter. The
specimens obtained from compaction were sintered at temperature of 1100 °
C/2h. The recovered material was subjected to sintering studies of
characterization: compression, hardness and porosity. The results showed a
breakdown voltage greater than 76.27 + 13.56, higher than the microhardness
572.80 = 13.31 MPa and the porosity of around 40% by volume. The results of
the composition biphasic hydroxyapatite /B-calcium phosphate are encouraging,
since the biomaterial presented favorable conditions for biomedical applications
in the reconstitution of the bone structure.

Keywords : Mixture, Biphasic, Biomaterial, Characterization, Properties.
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