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Resumo 
Este trabalho investigou o efeito da adição de 10 %-p de hidroxiapatita (HAp) na morfologia e 

resistência mecânica de membranas de álcool polivinílico (PVA) produzidas por eletrofiação, visando 
aplicações em regeneração óssea guiada. As membranas foram caracterizadas por microscopia 
eletrônica de varredura (MEV), espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), 
espectroscopia Raman, difração de raios X (DRX) e ensaio de tração uniaxial. A incorporação de 10 
%-p de HAp promoveu aumento do diâmetro médio das fibras e formação de aglomerados, indicando 
dispersão incompleta das partículas na matriz polimérica. Esse comportamento resultou em 
heterogeneidade estrutural e redução da resistência à tração em comparação ao PVA puro. Conclui-se 
que o teor avaliado influencia diretamente a morfologia e o desempenho mecânico da membrana, o 
que deve ser considerado no desenvolvimento de biomateriais para regeneração óssea. 
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Introdução 
 

A regeneração óssea guiada (ROG) é uma técnica amplamente utilizada em odontologia e medicina 
regenerativa, baseada no uso de membranas de barreira que impedem a migração de células epiteliais 
e fibroblásticas para o sítio da lesão, permitindo a colonização por células osteoprogenitoras e a 
formação de tecido mineralizado [1,2]. Para desempenhar adequadamente essa função, tais 
membranas devem apresentar biocompatibilidade, porosidade interconectada, estabilidade 
dimensional, resistência mecânica suficiente e taxa de degradação compatível com o tempo de 
neoformação óssea [3,4]. 

O álcool polivinílico (PVA) é um polímero sintético que se destaca como candidato para produção 
de membranas, por apresentar baixo custo, boa biocompatibilidade, solubilidade em água e facilidade 
de processamento pela técnica de eletrofiação [5]. Essa técnica permite a obtenção de nanofibras com 
elevada área superficial e estrutura porosa semelhante à matriz extracelular, o que favorece adesão e 
proliferação celular [6]. Entretanto, o PVA é bioinerte e possui baixa atividade osteogênica, limitando 
sua aplicação isolada em regeneração óssea [7]. 

A hidroxiapatita (Ca10(PO₄)₆(OH)₂) é uma fase cerâmica bioativa amplamente estudada devido à 
sua composição química semelhante à fase mineral do osso, elevada biocompatibilidade e reconhecida 
capacidade osteoindutora [8,9]. Quando incorporada a matrizes poliméricas, pode atuar como reforço 
estrutural e, ao mesmo tempo, estimular a formação de apatita em meio fisiológico [10]. No entanto, a 
quantidade de HAp adicionada influencia diretamente a dispersão das partículas nas fibras, o que pode 
impactar a morfologia e a resistência mecânica do material [11]. 

Neste contexto, o presente trabalho tem como objetivo avaliar o efeito da incorporação de 10 %-p 
de hidroxiapatita em membranas de PVA eletrofiadas, analisando sua morfologia e propriedades 
mecânicas, com vistas a aplicações em regeneração óssea guiada. 
 
Metodologia 
 

A soluções de álcool polivinílico (PVA, Neon, PM: 104.500 g·mol⁻¹, grau de hidrólise 87–89%) foram 
preparadas a 12%, dissolvidas em água destilada sob aquecimento e agitação constante. Em seguida, 
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foi adicionado 5%-p de ácido cítrico (Dinâmica, 99,5%) como agente reticulante. À solução polimérica 
incorporou-se hidroxiapatita (HAp) em concentração de 10 %-p em relação ao PVA, sendo a mistura 
submetida à homogeneização em moinho de alta energia a 400 rpm por 5 minutos, realizada 24 h antes 
da eletrofiação, a fim de favorecer a dispersão das partículas [1]. As membranas foram produzidas por 
eletrofiação em equipamento AeroSpinner L1.0 (Areka Teknoloji Ltd.), utilizando seringa de 10 mL 
acoplada a agulha metálica de 0,7 mm (21G). As condições de operação foram mantidas constantes, 

com tensão elétrica de 25 kV, vazão de 0,5 mL·h⁻¹, distância de 10 cm entre a agulha e o coletor 
coberto com tecido não tecido (TNT), em temperatura ambiente (25 °C) e umidade relativa de 45%. 
Após a eletrofiação, as membrans foram submetidas ao processo de reticulação a 175°C por 2h. 
Posteriormente, as membranas foram armazenadas em dessecador até sua caracterização. 

A morfologia das fibras foi analisada por microscopia eletrônica de varredura (MEV) no equipamento 
EVO MA10 (Zeiss), com imagens obtidas em aumento de 5.000×, após recobrimento das amostras 
com ouro em sputter coater Bal-Tec SCD 050 [4]. As análises estruturais foram conduzidas por 
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR, PerkinElmer Spectrum 400, faixa 

4000–600 cm⁻¹), espectroscopia Raman (Bruker RFS 100/S, excitação por laser de 1064 nm) e difração 
de raios X (DRX, Shimadzu XRD-6000, radiação Cu Kα, λ = 1,5418 Å, varredura 2θ entre 10° e 60°). 

As propriedades mecânicas foram avaliadas em ensaio de tração uniaxial, realizado em máquina 
universal EMIC DL 10000 equipada com célula de carga de 50 N. Uma quantidade de 6 corpos de 
prova foram cortados em dimensões de 5 × 35 mm e submetidos à tração até a ruptura, sendo 
registrada a resistência à tração (MPa). Os dados foram tratados por análise de variância (ANOVA) de 
fator único, seguida do teste de Tukey para comparações múltiplas, adotando-se nível de significância 
de p < 0,05 [8,9]. 

 
Resultados 
 

A caracterização das membranas eletrofiadas foi conduzida com o objetivo de avaliar o impacto da 
incorporação de hidroxiapatita sobre suas propriedades morfológicas, químicas, estruturais e 
mecânicas. A seguir, são apresentados os principais resultados obtidos por meio das análises de MEV, 
FTIR, Raman, DRX e ensaio de tração. 

 
Figura 1. - Micrografias eletrônicas de varredura de membranas eletrofiadas de (a) PVA (b) PVA/10HAp, com 

aumento de 5kx. 

 
Fonte: Os autores (2025) 

 

A Figura 1 apresenta as imagens de microscopia eletrônica de varredura (MEV) das membranas 
obtidas. O PVA puro exibiu fibras contínuas, homogêneas e sem defeitos visíveis (Figura 1a). Já a 
amostra contendo 10%-p de HAp mostrou fibras com presença de aglomerados distribuídos ao longo 
da matriz, sugerindo incorporação não uniforme da fase cerâmica (Figura 1b). 

 
Figura 2 – (a) Espectros de FTIR das membranas de PVA/HAp com teor de 10 %-p, comparado aos espectros 

de PVA, na região espectral de 600 a 4000 cm-1, (b) Espectros Raman PVA/HAp com teor de 10 %-p, comparado 
aos espectros de PVA, na região espectral de 600 a 3500 cm-1,(c) Difratogramas de raios X das membranas de 
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PVA contendo 10 %-p HAp (d) Gráfico de resistência à tração (MPa) das membranas de PVA puro e PVA com 10 
%-p de hidroxiapatita. Diferentes letras indicam diferença estatísticas significativas entre os grupos (p<0,05) 

 
Fonte: Os autores (2025) 

 
Na caracterização quimica estrutural por espectroscopia no infravermelho com transformada de 

Fourier (FTIR), mostrada na Figura 2a, observam-se as bandas características do PVA em 3300 
cm⁻¹,estiramento O–H, em 2900 cm⁻¹ referente ao estiramento C–H e tambem outra banda em 1080 

cm⁻¹ correspondente a vibração C–O. Para a membrana com 10 %-p de HAp, foram identificadas 

bandas adicionais em 560 e 1030 cm⁻¹, atribuídas ao grupo fosfato (PO₄³⁻), indicando a presença da 
fase bioativa na membrana. A espectroscopia Raman (Figura 2b) complementou esses resultados, 
evidenciando o modo vibracional do íon fosfato em 960 cm⁻¹ na amostra contendo HAp, além das 

bandas referentes às ligações C–H e CH₂ do PVA. 
O difratograma de raios X (Figura 2c) revelou que o PVA puro apresenta um máximo de intensidade 

em 2θ ≈ 20°, característico de sua natureza semicristalina. Na amostra com 10 %-p de HAp, esse sinal 
se manteve, mas surgiram novas reflexões em 32°, cuja presença confirma a incorporação do composto 
na membrana. 

A Figura 2 d apresenta os valores de resistência mecânica à tração obtidos para as membranas de 
PVA puro e PVA contendo 10 %-p de HAp. O PVA puro apresentou resistência média de 
aproximadamente 2,7 MPa, enquanto a amostra com HAp apresentou valor reduzido, em torno de 1,4 
MPa. Observa-se, portanto, que a incorporação de 10 % de HAp resultou em diminuição significativa 
da resistência mecânica em comparação ao polímero puro. Essa redução está associada à presença 
de aglomerados de partículas identificados nas análises morfológicas por MEV, os quais atuam como 
pontos de tensão na matriz e favorecem a ruptura precoce das fibras, comprometendo a integridade 
estrutural da membrana. 
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Discussão 
 

A análise morfológica por MEV evidenciou diferenças significativas entre as membranas de PVA 
puro e aquelas contendo 10 %-p de HAp. Na ausência de HAp, a membrana apresentou fibras 
contínuas, regulares e sem defeitos visíveis, enquanto a amostra com HAp exibiu aglomerados de 
partículas bioativas ao longo das fibras, evidenciando perda de uniformidade. A incorporação da 
hidroxiapatita durante a eletrofiação pode gerar maior irregularidade estrutural nas fibras, o que 
contribui para a diminuição da resistência mecânica da membrana [1,2]. 

Os espectros de FTIR corroboraram a incorporação da HAp ao PVA. Além das bandas 
características do polímero, foram observadas transmitâncias associadas ao grupo fosfato, 
confirmando a presença da cerâmica na matriz. A espectroscopia Raman reforçou esses achados, com 

a identificação do modo vibracional ν1 do fosfato em 960 cm⁻¹, característico da hidroxiapatita. Esses 
resultados indicam que a HAp foi preservada durante o processamento por eletrofiação e que a 
interação com o PVA ocorre de forma física, sem evidência de formação de novas ligações químicas. 
[3–5]. 

O difratograma de raios X confirmou a coexistência das fases polimérica e cerâmica. Enquanto o 
PVA manteve seu pico característico de estrutura semicristalina, a amostra contendo HAp apresentou 
leves picos cristalino, o que indicam a presença da hidroxiapatita na amostra. Esses resultados 
demonstram que a cerâmica preservou sua cristalinidade após o processamento, o que é desejável, 
uma vez que a manutenção da estrutura cristalina da HAp está diretamente relacionada ao seu 
potencial osteoindutor [6,7]. 

Os ensaios de tração revelaram que a incorporação de 10 %-p de HAp resultou na diminuição 
significativa da resistência mecânica em relação ao PVA puro. Esse comportamento pode ser explicado 
pela presença dos aglomerados de HAp, que funcionam como pontos de concentração de tensões e 
favorecem a propagação de trincas na matriz durante o esforço mecânico [2,8]. Assim os resultados 
demonstram que tal concentração compromete o desempenho mecânico da membrana, o que pode 
limitar sua aplicação em situações que demandem resistência estrutural elevada. 

De forma geral, os resultados indicam que a adição de HAp altera significativamente a morfologia e 
a resposta mecânica das membranas de PVA eletrofiadas. A preservação das características 
estruturais da HAp sugere potencial para estimular a bioatividade, mas a redução da resistência 
mecânica evidencia a necessidade de otimizar a dispersão do aditivo, o processo de eletrofiação, e de 
avaliar concentrações inferiores, de modo a conciliar desempenho biológico e propriedades mecânicas 
adequadas para aplicação em regeneração óssea guiada. 
 
Conclusão 
 

Neste trabalho, foram produzidas e caracterizadas membranas de PVA contendo 10 % em peso de 
hidroxiapatita (HAp), a fim de avaliar os efeitos da incorporação da fase cerâmica sobre sua morfologia 
e resistência mecânica. 

As análises morfológicas revelaram que a presença de 10 %-p de HAp promoveu aumento do 
diâmetro médio das fibras e formação de aglomerados, indicando dispersão incompleta das partículas 
na matriz polimérica. As caracterizações estruturais (FTIR, Raman e DRX) confirmaram a incorporação 
da HAp sem alterar a estrutura quimica do polimero,  preservando suas propriedades cristalinas e 
grupos funcionais característicos, o que sugere manutenção de seu potencial bioativo. 

Contudo, os ensaios mecânicos demonstraram que a adição de 10 %-p de HAp resultou em redução 
significativa da resistência à tração em comparação ao PVA puro. Esse comportamento está associado 
à presença de aglomerados cerâmicos, que atuam como pontos de concentração de tensões e 
fragilizam a matriz. Resultados semelhantes também foram reportados em outros estudos envolvendo 
compósitos poliméricos eletrofiados com elevadas cargas de HAp [1,2,6,9]. 

Portanto, conclui-se que, embora a incorporação de 10 %-p de HAp em membranas de PVA 
eletrofiadas favoreça a bioatividade do material, tal concentração compromete suas propriedades 
mecânicas, o que pode limitar sua aplicação em regeneração óssea guiada em situações que 
demandem maior resistência estrutural. Futuras investigações devem considerar concentrações 
menores de HAp ou o uso de estratégias para melhorar a dispersão das partículas, visando equilibrar 
desempenho mecânico e bioatividade. 
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