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Resumo:

Neste projeto foram estudadas as propriedades mecanicas de materiais bioativos,
em particular amostras de Hidroxiapatita (HAp), com diferentes temperaturas de
sinterizacdo. A HAp foi obtida de ossos de peixe (tildpia) com idade de
aproximadamente 390 dias. Os ossos foram calcinados a temperatura de 900 °C e,
triturados em almofariz de &gata. A caracterizagcéo fisico-quimica do material foi
realizando utilizando difratometria de raios-X (DRX), espectroscopia de
Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e espalhamento Raman. O
material foi triturado em moinho de alta energia por duas horas a 300 rpm,
resultando em tamanhos de grdo menores e mais uniformes. O p6 foi inicialmente
compactado em uma prensa hidraulica uniaxial, utilizando uma matriz cilindrica de
aco temperado e posteriormente submetidas a uma prensa isostatica com presséo
de 35 Toneladas forca. As amostras foram sinterizadas nas temperaturas 1000 °C,
1100 °C, 1200 °C e 1300 °C, suas extremidades foram cortadas e polidas para
garantir o paralelismo. Apés a sinterizacéo, foram realizadas as medidas de variacédo
dimensional, DRX, FTIR e Raman, as quais mostraram a densificagdo do material e
0 inicio da formacdo da fase B-tricalcio fosfato (B-TCP) com o aumento da
temperatura. Apds a preparacdo e caracterizacdo, as amostras foram submetidas
aos testes de compressao para obtencédo das propriedades mecanicas, tais como o
modulo de Young, Limite de resisténcia e tensdo de ruptura. O comportamento
destas propriedades com o aumento da temperatura de sinterizacao foi analisado e
relacionado a densificacdo e decomposi¢cdo da HAp com a formacao da fase p-TCP.

Introducao

Desde os primordios, os seres humanos tém utilizado os materiais disponiveis na
natureza para o avanco e o desenvolvimento de suas atividades e necessidades. As
melhorias alcancadas pela ciéncia e pela tecnologia tém contribuido
significativamente para o aumento da expectativa e da qualidade de vida humana.
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Em particular o desenvolvimento de biomateriais, tem sido o alvo de estudo para
muitos pesquisadores. Para que 0s materiais possuam um bom desempenho
biolégico é necessério que estes tenham algumas caracteristicas para a substituicao
e reconstrucao tecidual, como por exemplo bioatividade e biocompatibilidade. Ligas
metalicas, enxertos 0sseos, biopolimeros, bioceramicas, biocompdsitos e vidros
bioativos séo alguns tipos.

A Ciéncia de Materiais aplicada a materiais biocompativeis e bioativos tem mostrado
um grande avanco nos ultimos anos, principalmente no que se refere a procura de
materiais que possam ser utilizados no desenvolvimento de implantes ortopédicos
cuja procura vem aumentando dramaticamente nas Ultimas décadas, em grande
parte devido a crescente ocorréncia de doencas nos tecidos ésseos relacionadas
com o aumento da perspectiva de vida, como também devido a acidentes
rodoviarios e de outros tipos de acidente que causam um grande numero de lesdes
traumaticas. (SAINI, 2015) A ceramica de fosfato de calcio quando cristalizado na
fase hidroxiapatita (Caio(PO4)s(OH), € um material biocompativel e bioativo capaz
de promover a regeneracdo do tecido 6sseo pela sua similaridade quimica com o
tecido 6sseo humano, sendo assim um dos materiais mais pesquisados para 0 uso
em reconstituicbes 6sseas e também, como agente para melhorar a bioatividade
dos materiais metalicos, amplamente utilizados em situa¢gfes de trauma devido sua
resisténcia mecanica, notadamente o titdnio e suas ligas. A ceramica hidroxiapatita
mesmo na forma densa apresenta baixa propriedades mecanicas com relacdo ao
tecido 6sseo natural, notadamente quanto a fragilidade e suas limitacbes a
resisténcia, que constituem um obstaculo a sua aplicacdo em larga escala para a
regeneracao de tecidos 0sseos, visto que essa ceramica quando implantada se liga
quimicamente ao tecido Osseo, produzindo a reconstituicdo do tecido lesado e
sendo, ao longo do tempo, reabsorvida pelo corpo humano.

A hidroxiapatita também é amplamente utilizada no revestimento de superficies de
implantes metélicos. Para o processo de revestimento sdo utilizadas técnicas como
a deposicdo eletroquimica, deposicdo por eletroforese, implantagdo ibnica
(sputtering), e fluxo de plasma (plasma spray), sendo as duas ultimas as mais
utilizadas, no entanto estas técnicas sao dificeis de serem aplicadas em materiais
com geometrias complexas. Além disso, pela imprecisdo no controle de temperatura
no processo de deposicao, pode ocorrer a decomposi¢cao térmica da HAp em outras
fases, a perda do grupo funcional OH’, e ainda, a ocorréncia de trincas no
revestimento aplicado. Outro processo em estudo € a producdo de compositos
utilizando as técnicas da metalurgia do po. Nesta técnica, os materiais na forma de
pé sdo misturados, homogeneizados e ainda, se for o caso, moidos em moinho de
alta energia para entdo serem conformados em um prensa e sinterizados em
temperaturas pré-determinadas, com ou sem controle de atmosfera. A sinterizacao &
um processo pelo qual um conjunto de particulas € compactado, ou nao, se
aglomeram ou se unem quimicamente, formando um corpo coerente, sob influéncia
de altas temperaturas e em diferentes atmosferas. Destaque-se a possibilidade de
se produzir elementos porosos com porosidade controlada e interconectada.

Neste trabalho foram realizados estudos das propriedades mecanicas da HAp
sinterizada em diferentes temperaturas a otimizagdo da mesma para aplicagdo em
implantes ésseos.
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Materiais e Métodos

Como matéria-prima foram utilizados 480,59 de ossos do peixe tilapia
(Oreochromisniloticus) (WEINAND, 2009) com aproximadamente 390 dias de vida
gue, primeiramente, foram calcinados a 900 °C por 8 horas e triturados em almofariz
de agata, em seguida moidas em um moinho de alta energia a 300 rpm por 2 horas,
com o intuito de uniformizar e diminuir o tamanho dos grdos de Hidroxiapatita. Apos
a uniformizacdo do tamanho dos graos foi calculada e pesada a quantidade de
massa necessaria para serem feitas as amostras no tamanho adequado (formato
cilindrico com 1 cm de diametro por 1 cm de altura), levando em conta a densidade
do material, grau de compactacdo e perda de massa devido a sinterizacdo. Sendo
calculada a massa de cada amostra e selecionada a matriz adequada, com o auxilio
de uma prensa uniaxial, a peca foi compactada. Visando uma melhor compactacéo
dos graos de HAp as amostras foram submetidas a uma prensa isostatica durante
30 minutos a uma pressao de 35 Toneladas forca. Finalizados os processos no qual
as pecas adquirem o formato desejado, 0 processo de sinterizacdo em quatro
temperaturas pode ser iniciado. No total foram sinterizadas 13 pecas a 1000 °C, 12 a
1100 °C, 13 a 1200 °C e 12 a 1300 °C. (WEINAND, 2019) Apo0s a sinterizac&o foram
realizadas as medidas dos diametros das amostras e calculado a variagcao
dimensional para cada temperatura de sinterizacdo. Para 0s experimentos de
compressao exige-se que a base e o topo do cilindro sejam paralelos, assim as
pecas foram cortadas e polidas em suas extremidades. Apos todos esses processos
foi realizada a caracterizacdo fisico-quimica, utilizando as técnicas de DRX, FTIR e
Raman (WEINAND, 2022), e as amostras foram enviadas ao Grupo de Fisica
Aplicado a Materiais da Universidade Estadual do Centro-Oeste (GFAMa/Unicentro)
para realizacdo dos ensaios de compressdo. Os ensaios mecanicos foram
realizados em uma maquina universal de ensaios da marca Shimadzu, modelo AG-X
plus, com capacidade de carga maxima de 100kN.

A partir das curvas de tensdo x deformacgao, foram determinados os parametros
mecanicos, Limite de resisténcia e tenséo de ruptura.

Resultados e Discussao

As andlises fisico-quimicas (DRX, Raman e FTIR) dos ossos calcinados a 900 °C,
utiizado como matéria prima neste estudo, confirmaram a obtencdo da
Hidroxiapatita, sem presenca de fases espuria ou contaminantes. A metodologia
utilizada para a conveccao das pecas cilindricas mostrou-se eficaz para a obtencao
das amostras utilizadas nos ensaios mecanicos. A analise da variacdo dimensional
mostrou um aumento na densificacdo do material com o aumento da temperatura,
com um desvio da linearidade para a temperatura de 1300 °C. Os resultados de
Raman, DRX e FTIR, realizados apds sinterizagdo, mostraram o inicio do processo
de decomposicdo da Hidroxiapatita para a temperatura de 1300 °C, com a formacéo
parcial da fase B-tricalcio fosfato (3-TCP). As propriedades mecéanicas mostraram
um aumento com a temperatura, pois é esperado que a capacidade do material de
suportar compressoes seja diretamente proporcional a temperatura de sinterizagcéo
das amostras (WEINAND, 2009). No entanto, observa-se que o comportamento
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destas propriedades com a temperatura de sinterizagcdo é afetado tanto pela
densificacdo quanto pela decomposicao da HAp com a formacgéo da fase B-TCP.

Conclusoes

Neste trabalho produzimos amostras de Hidroxiapatita obtidas a partir de ossos de
Tilpia, as quais foram conformadas utilizando a compactagdo do p6 em prensas
uniaxiais e isostatica, e sinterizadas em diferentes temperaturas no intervalo de 1000
a 1300 °C. O método mostrou-se eficaz na obtencdo das pecas com as
caracteristicas necessarias aos ensaios mecanicos. O comportamento das
propriedades mecéanicas em fungéo da temperatura de sinterizagéo foi relacionado
ao processo de densificagdo do material ao inicio da formacéo da fase B-tricalcio
fosfato.
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