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Resumo- Dentre as ceramicas a base de fosfato de calcio, destaca-se o fosfato tricalcico (TCP) em sua
forma polimérfica B (B-TCP), que € uma cerdmica bioabsorvivel, e tem se mostrado mais adequada para
aplicacbes como implantes temporarios, pois apresenta boa estabilidade quimica e taxa de bioabsorcao
mais adequada. Entretanto, uma das desvantagens apresentadas por esta bioceramica é a sua reduzida
resisténcia mecénica. Uma alternativa para melhorar as propriedades mecanicas do B-TCP é o
desenvolvimento de materiais compositos através da adicao de uma fase de reforgo. Diante deste contexto,
0 objetivo deste trabalho concentra-se na preparacdo de compdsitos do tipo B-TCP/AI,O; para aplicacbes
biomédicas. As amostras foram caracterizadas fisicamente por meio de medidas de densidade e porosidade
aparente e as fases cristalinas formadas durante sinterizacdo foram determinadas por difragdo de raios X. A

adicdo de alumina estabilizou a fase 3-TCP em temperaturas mais elevadas.
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Introducéo

Nas Ultimas décadas os biomateriais tém sido
largamente utilizados para melhorar a qualidade
de vida das pessoas, como consequéncia dos
avancos da medicina moderna. Os biomateriais
podem ser definidos como sendo uma substancia
ou combinacdo de duas ou mais substancias, de
natureza sintética ou natural, que podem ser
utilizados por um periodo de tempo para melhorar,
aumentar ou substituir, parcial ou inteiramente,
tecidos ou 6Orgdos [BORETOS e EDEN, 1984].
Esses materiais devem apresentar propriedades
fisico-quimicas, mecanicas e biolégicas
compativeis com os tecidos vivos hospedeiros, de
modo a estimular uma resposta adequada dos
mesmos. Tais propriedades resultam em
caracteristicas de  biocompatibilidade. Os
biomateriais  sintéticos utilizados para fins
biomédicos sdo metais, polimeros, ceramicas e
compositos [KAWACHI et al.,, 2000, DEE et al.,
2002].

Dentre os biomateriais, as biocerAmicas a
base de fosfato de célcio sdo as mais utilizadas na
substituicdo e regeneracdo de tecidos 0sseos,
devido a sua boa biocompatibilidade e
biodegradabilidade, além da auséncia de
toxicidade local ou sistémica e uma capacidade de
ligar-se ao tecido hospedeiro ou ser absorvida

pelo tecido vivo. (ZHANG et al, 2007; HENCH e
WILSON, 1993).

O fosfato tricalcico possui trés fases
polimorficas: uma romboédrica estavel até
temperaturas proximas a 1180 °C denominada de
fase beta (B-TCP); uma fase monoclinica, estavel
na faixa de temperatura entre 1180 a 1430 °C
chamada de fase alfa (a-TCP); e uma fase de alta
temperatura (acima de 1430 °C), denominada de
super alfa ou alfa’ (a’-TCP) [KALITA, 2007]. Dentre
as trés fases polimodrficas, a que desperta maior
interesse é a fase [-TCP, pois apresenta
estabilidade quimica e velocidade de reabsorcéo
mais adequada para aplicacbes em implantes
0sseos. Entretanto, este material apresenta uma
limitacdo em seu processamento, a qual esta
relacionada com a temperatura na qual ocorre a
transformacé@o (B- a). Ao sofrer a transformacéo
poliméfica, da fase B para a fase a, o fosfato
tricalcico passa de uma estrutura romboédrica (p =
3,07 g/cm3 para uma estrutura monoclinica (p =
2,87 glcm®), ocorrendo uma expansdo na sua
estrutura [ELLIOT, 1994]. Essa transformacéo
polimérfica ocasiona uma série de microtrincas na
estrutura do material, reduzindo assim a sua
resisténcia mecanica. Uma alternativa para
melhorar as propriedades mecanicas do B-TCP, é
o desenvolvimento de materiais compdésitos
através da adigdo de uma fase de reforco [CHIBA,
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et al, 2003, EVIS e DOREMUS, 2007,
FIDANCEVSKA et al.,, 2007]. Entre as diferentes
fases de reforco (alumina, dioxido de titdnio, 6xido
de zirconio), a alumina se destaca devido a
combinagcdo de excelente resisténcia a corroséo,
boa biocompatibilidade, alta resisténcia ao
desgaste, alta resisténcia mecanica a compressao
e alta dureza (AYED e BOUAZIZ, 2008; CHIBA et
al., 2003).

Diante deste contexto, o objetivo deste
trabalho concentra-se na obtencdo de compdsitos
ceramicos, visando a melhora das propriedades
mecéanicas da matriz B-fosfato tricalcico (B-TCP),
pela incorporacdo de particulas de alumina
(Al,03).

Metodologia

As diferentes composi¢cdes do biocompdsito
B-TCP/AlLO5 foram preparadas através da mistura
a seco das matérias-primas em uma almofariz de
agata (Tabela 1).

Tabela 1: Diferentes composi¢6es estudadas do
biocompdsito B-TCP/AIL,Os.

B_TCP Al 203

Amostras (%-massa) (%-massa)
1 90 10
2 80 20
3 70 30

ApOs a realizacdo da etapa de mistura e
homogeneizacdo, cada mistura de po6 foi
conformada por compactacdo uniaxial em uma
matriz cilindrica de 10 mm de didmetro sob
pressdo constante de 50 MPa, seguida de
prensagem isostatica, com pressdo de 200 MPa.
Foi utilizado como lubrificante uma solucdo de
0,5%-vol de &cido estearico. As amostras
compactadas foram aquecidas ao ar, com uma
taxa de aquecimento inicial de 1 T/min até 450
T, na qual permaneceram por 1 hora para a
eliminacdo do aditivo. Por fim, aplicou-se uma taxa
de 5 C/min até as temperaturas de sinterizacéo
1100, 1200 e 1300 °C, onde permaneceram por 2
h. Para a sinterizacdo das amostras foi utilizado
um forno Lindberg/Blue M, modelo BF51524C
1700 °C, o qual encontra-se disponivel na
UNIVAP/FEAU. O resfriamento  seguiu-se
inercialmente até a temperatura ambiente. As
medidas de densidade e porosidade aparente dos
biocompositos ceramicos  sinterizados foram
obtidas através do principio do método de
Arquimedes, em agua. Para os célculos de
densidade e porosidade aparente foram utilizadas
as Equacbes 1 e 2, respectivamente.
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DA= —
MU = Mi Phz0 1)
Mu - Ms
P(%) =— 100
OO = =i @

onde: DA é a densidade aparente (g/cm®), P é a
porosidade aparente (%), Ms é a massa seca (g),
Mu é a massa da amostra ap0s permanecer
imersa em agua durante 24 h, Mi é a massa da
amostra imersa em agua e py2o0 € a densidade da
agua na temperatura em que foi realizada a
medida (g/cm3).

Para monitorar as transformacgfes de fases
ocorridas nas diferentes composicbes dos
biocompdésitos ceramicos apds a sinterizacéo,
analises de difracdo de raios X foram realizadas
em um difratbmetro de raios X da marca
Shimadzu, modelo XRD 6000 (disponivel na
UNIVAP/IP&D) utilizando um tubo de cobre
(radiagdo CuKa), poténcia de 40 kV e 30 mA. As
condi¢cBes de ensaio foram: passo de 0,02° tempo
de interacéo de 1 s e intervalo de medida em 26,
de 10 a 80° Para identificacdo das fases
cristalinas formadas foram utilizadas as fichas
contidas no banco de dados JCPDS.

Resultados

Os valores de densidade e porosidade
aparente obtidos através do método de
Arquimedes estéao ilustrados na Figura 1. Para o -
TCP puro e as diferentes composicbes dos
biocompoésitos B-TCP/AlLO; observa-se que a
medida que a temperatura de sinterizacdo
aumenta, os valores de densidade também
aumentam. Porém, uma diminuigdo nos valores de
densidade ocorreu quando diferentes quantidades
da fase de reforco foram adicionadas ao B-TCP.
Os resultados de porosidade estdo de acordo com
os resultados de densidade. Para todas as
temperaturas de sinterizacdo estudadas observa-
se um aumento de aproximadamente 9% nos
valores de porosidade na presenca da fase de
reforco. Tal porosidade pode comprometer as
propriedades mecéanicas dos biocompésitos [3-
TCP/AILL,O3 estudados, inviabilizando sua aplicacéo
em situacdes onde elevadas cargas séo aplicadas.
Porém, o comportamento mecéanico desses
biocompdsitos ainda sera avaliado para comprovar
tal evidéncia.
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Figura 1 — Densidade e porosidade aparente do f3-
TCP e das diferentes composicbes dos
biocompositos B-TCP/AILOs.

A Figura 2 apresenta os difratogramas do [3-
TCP e das diferentes composicbes dos
biocompoésitos B-TCP/AlL,O; sinterizadas em
diferentes temperaturas. Os picos identificados
estdo associados com as fases cristalinas [3-
fosfato tricalcico (Caz(PO,),, JCPDS 09-0169), a-
fosfato ftricalcico (Caz(PO,),, JCPDS 09-0348),
oxido de aluminio (Al,Os; JCPDS 10-0173),
aluminio (Al, JCPDS 4-0787). Verifica-se que para
a temperatura de sinterizacdo de 1300°C ocorreu
transformacdo da fase B-TCP para a-TCP na
auséncia da fase de reforco. Na presenca das
diferentes quantidades de alumina, a fase a-TCP
néo foi verificada, indicando que a adi¢édo da fase
reforco deslocou a temperatura de transformacéo
de fase para temperaturas mais elevadas. O pico
de difracdo associado ao aluminio esta
relacionado com o porta-amostra utilizado para a
realizacdo das analises.
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Figura 2: Difratogramas de raios X do B-TCP e
das diferentes composi¢ces dos biocompdsitos 3-
TCP/AILO4 sinterizadas em diferentes
temperaturas. * B-TCP; // a-TCP; + Al,O3; # Al.

Discussao

A adicdo da fase de reforgco ndo contribui no
processo de sinterizacdo, uma vez que valores de
densidade menores foram alcancados para as
diferentes composicbes do composito -
TCP/ALLO3. Isto provavelmente ocorreu devido a
diferenca nas temperaturas de sinterizacdo de
ambos os materiais (B-TCP-> 1200 °C e alumina
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- 1550 °C). Uma maneira de melhorar esses
resultados seria através da diminui¢cdo do tamanho
de particula da alumina.

Concluséao

Com base nos resultados obtidos neste
trabalho pode-se concluir que a apesar da adicdo
da fase de reforco ndo ocasionar uma melhora na
densificacdo das amostras esta conseguiu
estabilizar a fase B-TCP em temperaturas mais
elevadas (avaliado até 1300 °C).
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