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RESUMO

O aumento do numero de cirurgias de substituicdo e reparacdo 6ssea propiciou 0
estudo e a disseminacédo do uso de biomateriais, devido a sua biocompatibilidade e
custo inferior ao de outros materiais utilizados como implantes. A hidroxiapatita é um
biomaterial eficaz para utilizagdo em engenharia tecidual, por ela fazer parte da
matriz 6ssea. Porém, sua baixa resisténcia mecanica torna necessaria a adicdo de
outros materiais, objetivando aumentar tal propriedade. A alumina € um material
bioinerte que tem sido bastante utilizado como reforco mecénico para a
hidroxiapatita. Este trabalho buscou desenvolver, pelo método da esponja
polimérica, arcaboucos ceramicos de hidroxiapatita-alumina nas propor¢cdes em
massa 60%-40% e 70%-30% respectivamente. Os corpos-de-prova foram
calcinados a 550°C e sinterizados as temperaturas de 1250°C, 1300°C e 1350°C
para avaliar caracteristicas microestruturais dos mesmos. Os resultados obtidos
estdo de acordo com a literatura, o que indica a realizacdo de ensaios de

caracterizacgao fisico-mecanica.

Palavras-chave: Bioceramicas, hidroxiapatita, alumina, método da esponja

polimérica.

INTRODUCAO

O aumento dos problemas de estrutura 6ssea, provenientes de processos
inflamatorios, acidentes ou doencas inerentes ao envelhecimento humano,
despertou, nos ultimos anos, a preocupacdao dos pesquisadores em investigar
materiais substitutos de elevada pureza quimica e que ndo produzam reacdes

adversas nos tecidos vivos, tornando necesséario o desenvolvimento de suplentes
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funcionais para o tecido danificado a partir da engenharia tecidual, que aplica os

a 1239  Os biomateriais utilizados na

principios da biologia e da engenhari
engenharia 6ssea devem apresentar propriedades fisicas e biolégicas compativeis
com o organismo vivo hospedeiro, provocando a reacdo adequada do mesmo.
Dentre os biomateriais utilizados, sobretudo as bioceramicas a base de fosfato de
calcio, é crescente a aplicacdo da hidroxiapatita para modificacdo e restauracdo de
defeitos 6sseos @34,

Além da biocompatibilidade, o biomaterial utilizado na engenharia tecidual
O0ssea deve apresentar propriedade osteoindutiva ou osteocondutiva e permitir o
crescimento 0sseo, sendo gradualmente substituido por um novo tecido. Neste
contexto, a hidroxiapativa se destaca por ser um material biocompativel, ndo
carcinogénico, ndo alergénico, seguro e clinicamente admissivel na reconstrucdo de
defeitos 6sseos G4,

Porém, a fragilidade e a baixa resisténcia as tensdes mecéanicas da
hidroxiapatita, tem limitado seu uso em intervencées ortopédicas®”. A fim de
incorporar  propriedades mecénicas a hidroxiapatita, sem afetar sua
biocompatibilidade, tem-se estudado a formacdo de compdsitos de hidroxiapatita
agregada a alumina (Al,O3), que se trata de um material bioinerte e com alta
resisténcia as tensées mecanicas ©.

Por se tratar de um material bioativo, a hidroxiapatita é gradualmente
substituida pelo osso ©, enquanto a alumina, por ser bioinerte, ndo causa nenhum
tipo de imunorreacdo no paciente e ndo afeta a biocompatibilidade da hidroxiapatita
®)

Este trabalho busca desenvolver composi¢cdes de compdsitos de hidroxiapatita-
alumina nas proporcdes em massa 50% HA — 50% Al,O3, 60% HA — 40% Al,O3 e

70% HA — 30% Al,Os3, e caracterizar sua microestrutura.
MATERIAIS E METODOS

Materiais

Utilizou-se neste trabalho hidroxiapatita (HA) gentilmente cedida pela empresa
Inside Materiais Avancados Ltda., que estd localizada em Belo Horizonte, MG.
Objetivando identificar os percentuais de elementos quimicos presentes na mesma,

foram realizados ensaios de fluorescéncia de raios X (FRX). O ensaio de FRX foi
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realizado em um espectrometro de fluorescéncia de raios X Rigaku RIX 3100,
pertencente ao Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) da Faculdade de
Engenharia Mecanica (FEM) da Unicamp. Os resultados do ensaio de FRX estéo

indicados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados de fluorescéncia de raios-x da hidroxiapatita, como recebida.

Componente Quantidade em massa (%)
@) 45,428
Ca 37,168
P 17,018
Mg 0,131
Sr 0,083
Si 0,051
Al 0,045
Fe 0,022
S 0,019
Na 0,017
K 0,013
Ni 0,005

A alumina (APC-G) foi cedida pela empresa Alcoa Ltda., localizada em Pocos
de Caldas, MG. A andlise quimica foi realizada pelo fornecedor, e encontra-se
indicada na Tabela 2 a seguir.

Tabela 2 — Resultados da andlise quimica da alumina APC-G, como recebida.

Componente Quantidade em massa (%)
Al,O3 99,600
SiO, 0,029
Fe,O3 0,029

Na,O — total 0,120

A esponja polimérica utilizada foi uma esponja comercial de poliuretano com

densidade 28. A escolha da esponja baseou-se no tamanho que os poros deveriam
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ficar apds sofrer a retracdo linear no processo de sinterizacdo. A estrutura dos poros

da esponja utilizada esta ilustrada na Figura 1.

Figura 1 — Distribuicdo e forma dos poros para a esponja comercial de poliuretano. A
parte (a) ilustra uma visdo geral da esponja, enquanto que a parte (b) ilustra a
geometria e interconectividade dos poros.

Foram utilizados bicarbonato de sédio da Sigma-Aldrich Lot# 011M01471,
alcool etilico P.A — ACS da Dinamica Quimica Contemporanea Ltda. Lote 43140 e
adgua destilada. O bicarbonato de sodio foi utilizado na formag@o do compoésito por
ser um agente ligante e defloculante. Esses materiais pertencem ao Laboratorio de
Materiais do IFES Campus Sdo Mateus. O bicarbonato de sddio foi gentiimente
cedido pelo Instituto Nacional em Ciéncias e Tecnologia em Fabricagcdo (INCT-
Biofabris).

Métodos

Para a confeccdo dos corpos de prova, utilizou-se o método da esponja
polimérica®®. Inicialmente, a hidroxiapatita e a alumina foram misturadas em trés
propor¢cdes massicas diferentes, a saber: 50% HA — 50% Al,O3 (Al), 60% HA — 40%
Al,O3 (A2) e 70% HA — 30% Al,O3 (A3). Apés essa mistura, adicionou-se o0
bicarbonato de sddio, uma vez que esse atua como agente ligante e floculante. Para
a formacdo da barbotina, utilizou-se uma solu¢cdo composta por 40% de alcool e a
60% de agua em volume. Essa solucéo foi colocada em um Becker, e em seguida

adicionou-se a massa ceramica composta por HA-Al,O3; e bicarbonato de saédio.
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Apoés agitacdo, a barbotina foi formada. Foram preparados corpos de prova de
poriuretano com dimensdes de 10 mm de diametro por 10 mm de altura, que foram
submergidos na barbotina e secaram na temperatura ambiente. Foram
confeccionados cinco corpos de prova por composicdo para avaliacdo em trés
diferentes temperaturas. Estes foram aquecidos a 550°C a 0,5°C/min para a retirada
da esponja polimérica, mantidos por uma hora nessa temperatura e, em seguida,
sinterizados a 1250°C, 1300°C e 1350°C a 10°C/min, mantidos nessas temperaturas
por duas horas continuas. Para a volatilizacdo da esponja polimérica foi utilizado um
forno EDG FA-IV e para a sinterizacdo dos corpos de prova utilizou-se um forno
Lindberg Blue M Thermo Scientific, ambos pertencentes ao
Labiomec/DEMA/FEM/UNICAMP. O resfriamento até a temperatura ambiente
aconteceu dentro do forno. As amostras foram submetidas a ensaios de
caracterizacdo microestrutural via microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e
difracdo de raios X (DRX). Por MEV observou-se a morfologia dos poros e grau de
sinterizagdo das amostras. Por DRX observou-se as fases cristalinas presentes nos
compositos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Apoés a sinterizacdo as temperaturas de 1250°C, 1300°C e 1350°C, os corpos
de prova da amostra A1 ndo mantiveram a integridade fisica, e com isso ndo foram
considerados nos resultados apresentados. Isso se deve ao fato da alumina nao
sinterizar bem nas temperaturas utilizadas para esse experimento. Com isso, hao
houve densificacdo adequada para 0s corpos porosos, levando a faléncia dos
arcaboucos.

Os corpos de prova das amostras A2 e A3 mantiveram a integridade fisica
apos a sinterizagdo as temperaturas de 1250°C, 1300°C e 1350°C, permitindo a
realizacdo das andlises microestruturais através de MEV e de DRX.

Os resultados das microscopias eletrébnicas de varredura realizadas nos
corpos de prova confeccionados pelo método da esponja polimérica para as
amostras A2 e A3 sinterizadas a 1250°C, 1300°C e 1350°C estao ilustrados nas
Figuras 1 a 4.
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Figura 1 — Micrografias eletrbnicas de varredura da Amostra A2 sinterizada a:
(a) 1250°C, (b) 1300°C e (c) 1350°C (40x).

(b)
Figura 2 — Micrografias eletrbnicas de varredura da Amostra A3 sinterizada a:
(a) 1250°C, (b) 1300°C e (c) 1350°C (40x).

—_—
10um

(a)
Figura 3 — Micrografias eletronicas de varredura da Amostra A2 sinterizada a:
(a) 1250°C, (b) 1300°C e (c) 1350°C (1000x).

Figura 4 — Micrografias eletronicas de varredura da Amostra A3 sinterizada a:
(a) 1250°C, (b) 1300°C e (c) 1350°C (1000x).
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As Figuras 1 e 2 ilustram as estruturas porosas obtidas pelo método da
esponja polimérica para as amostras A2 e A3 sinterizadas nas temperaturas de
trabalho do artigo. Como se pode observar, o corpo ceramico reproduziu bem a
estrutura fisica da esponja polimérica, que foi volatilizada a 550°C. As Figuras 3 e 4
ilustram o aspecto das particulas apds sinterizacdo, onde pode-se observar que, a
1250°C, o corpo ceramico ndo esta bem sinterizado, pois ha presenca de particulas
pequenas e ndo houve formacdo de placas e agregados; a 1300°C e 1350°C, h&
indicios de uma melhor sinterizacdo, com aumento no tamanho do grdo e maior
formacdo placas e agregados, com menos presenca de particulas pequenas.

Os difratogramas apresentados nas Figuras 5 e 6 foram obtidos a partir das
amostras A2 e A3 preparadas pelo método da esponja polimérica apés sinterizacao
a 1250°C, 1300°C e 1350°C. O ensaio foi realizado com as amostras na forma de
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Figura 5 — Difratograma de raios X da Amostra A2 sinterizada a: (a) 1250°C;
(b) 1300°C; (c) 1350°C.
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Figura 6 — Difratograma de raios X da Amostra A3 sinterizada a: (a) 1250°C;
(b) 1300°C; (c) 1350°C.
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Os difratogramas das amostras A2 e A3, apresentados nas Figura 5 e 6,
permitiram observar que houve transformacao de fases, onde a hidroxiapatita, apos
a sinterizacdo dos corpos de prova, apresentou-se na forma alotrépica fosfato de
calcio (Caz(PO4)2) e que ndo houve residuos da esponja polimérica nas duas
composicdes apos sinterizacdo em trés temperaturas diferentes.

Também é possivel perceber a presenca dos picos principais da alumina e do
fosfato de calcio, com leves alteragcbes nas intensidades dos mesmos, 0 que indica
modificacdo nos parametros de rede cristalina. Esses valores de intensidade dos

picos estdo de acordo com a literatura.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos nas analises microestruturais permitiram concluir que a
melhor condicdo para aplicagbes de crescimento O6sseo foi a da Amostra A3
sinterizada a 1350°C, por ter apresentado melhor sinterizacdo, além da manutencao
do formato estrutural da esponja polimérica apos sinterizacdo, embora as outras
condicbes também possam ser utilizadas, baseadas no critério de tamanho de
poros. Porém, ainda é necessaria a realizacdo de caracterizacdo fisico-mecanica
dessas composicoes, a fim de estabelecer melhoria nas propriedades do compasito

guando comparadas com as da hidroxiapatita.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF HYDROXYAPATITE-ALUMINA
MADE BY THE POLYMERIC SPONGE METHOD

ABSTRACT

There was an increase of surgery number for bone exchanging and repairing and
that allowed researches and use of biomaterials due to their biocompatibility and low
cost when compared to other materials used as implants. Hydroxyapatite is one of
the most used material for tissue engineering because it is part of the bone matrix.

However, hydroxyapatite has low mechanical strength and it is necessary to mix it

2394



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

with other materials to improve that property. Alumina is a bio inert material and one
of the used materials mixed with hydroxyapatite to improve its mechanical strength.
This research aimed to develop hydroxyapatite-alumina ceramic scaffolds by the
polymeric sponge method. Samples were made using a polyurethane sponge with
compositions of 70%-30% wt., 60%-40% wt. and 50%-50% wt. of hydroxyapatite-
alumina, calcined at 550°C for burning the polymeric sponge and sintered at 1250°C,
1300°C and 1350°C. Results are in accordance to literature, and it is recommended

to do physical-mechanical essays to determine their mechanical strength.

Key-words: Bioceramics, hydroxyapatite, alumina, polymeric sponge method.
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