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Resumo

Neste trabalho realizou-se a analise da bioatividade de vitroceramicas de borato de
célcio e sédio com pentoxido de fésforo, realizando um estudo comparativo com as
amostras vitrea e totalmente cristalizadas estudas anteriormetne, e com o Bioglass®
45S5. A vitroceramica foi obtida a partir da fase vitrea, a qual foi produzida pela
técnica de fusao/resfriamento, cortada com serra diamantada, polida, e exposta a
tratamento térmico de dois passos, promovendo a nucleacédo e formagdo de micro
cristalitos. A andlise de bioatividade foi realizada pela imersao em SBF, liquido que
imita o plasma sanguineo, e efetuadas medidas de variacdo de pH do liquido, da
perda de massa e de espectroscopias Raman na superficie da amostra em funcao
do tempo. Com o aumento do tempo de imersdo observou-se um aumento do pH e
da perda de massa o que evidencia a interacdo amostra e liquido. Os espectros
Raman evidenciaram a formagdo de uma camada apatitica contendo CO;7,
cominando em uma apatita carbonatada semelhante a observada para o 45S5,
comprovando assim a bioatividade dessa vitroceramica.

Introducao

Desde os primérdios, a humanidade tenta encontrar mecanismos para
potencializar a cicatrizacdo de lesdes, utilizando de recursos provenientes da fauna
e flora. Como auxilio do desenvolvimento, essa area, tenta obter menor grau de
ivasividade dos tecidos ja danificados e a melhor regeneracao dos mesmos. Assim,
surge o estudo dos materiais bioativos, que sdo capazes de promover a cura na
regido onde foram instalados, reconstituir o tecido lesionado. Nesta area destacam-
se o desenvolvimento de vidros e ceramicas bioativos, as quais possuem como
principal foco a reconstituicAo da matriz éssea, em decorréncia da formagdo da
hidroxiapatita, o principal mineral presente na composicao dos tecidos 6sseos dos
seres humanos.
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Nesta area o precursor foi Larry Hench, que em 1969 desenvolveu o
Bioglass® 45S5. Material que promove a regeneragéo do tecido, em decorréncia das
ligagdes quimicas duraveis que formam quando reage com a superficie biolégica em
que foi submetido e com o fluido corpéreo no ambiente. No entanto, esse material
possui limitacdes, tal como a fragilidade mecéanica (SILVEIRA, 2016; GIBIN, 2021).

Com a constante evolugdo da area de biomateriais, a utilizacdo de novas
matrizes vitreas tem sido proposta. Particularmente, em decorréncia de sua maior
reatividade, muitos estudos tém sido realizados com matrizes a base de 6xido de
boro. Os mecanismos de reacdo para este material sdo os mesmos que 0s
observados para os sistemas a base silica, exceto pela etapa de repolimerizacao, na
qual ndao ha formacado de nenhuma fase boratogel. Em decorréncia desse numero
menor de etapas, espera-se a formacdo mais rapida da camada apatitica para
biomateriais a base de éxido de boro (GIBIN, 2021).

No presente trabalho, foram estudados vitroceramicas obtidas a partir de
vidros boratos de célcio e sédio, com pentoxido de fésforo (P2Os), obtidas a partir do
tratamento térmico destes vidros. A bioatividade deste material foi analisada a partir
da variacao de pH, perda de massa e formacédo de camada apatitica com a imerso
em SBF em funcéo do tempo, desde 0,5 a 7 dias. Os resultados foram comparados
com os obtidos nas fases vitrea e cristalina. A camada de apatita carbonatada
formada na superficie das amostras em funcdo do tempo imersdo no SBF é
semelhante a observada para o Bioglass® 45S5, comprovando a bioatividade dessa
vitroceramica e sua possivel aplicabilidade na regeneracéo de tecido ésseo.

Materiais e métodos

O foco deste trabalho € o estudo de vitroceramicas bioativas a base de boro,
testando sua bioatividade e comparando com o padrdao 45S5© e os vidros e
ceramicas de boratos estudados no projeto de 2023 (Berto,2023), cujas
composicoes sao: 45S5 (45Si0, + 24,5 CaO +24,5Na.0 + 6P20s5, % em massa), 0
vidros de borato de calcio e sédio sem P2Os, (62,5B,03 + 18,75Na>0 + 18,75Ca0) e
com P20s (60B-O3 + 18Na,O + 18Ca0 + 4P,0s), os quais sdo denominados de
SFST e CFST, respectivamente. Além disso, no trabalho mencionado, foram
realizados comparacdo com amostras submetidas a um tratamento térmico,
tornando-se ceramicas, e foram denominadas SFCT e CFCT, respectivamente.

As vitroceramicas estudadas nesse projeto apresentam composicao idéntica
ao vidro CPST. Em sua confecgao foram utilizados precursores com alto grau de
pureza (> 99,95%) e as amostras foram preparadas pelo método de
fusao/resfriamento, com temperatura de fusao de 1100°C e choque térmico realizado
em molde aquecido a 460°C, permanecendo nesta temperatura por 6 horas.

As amostras foram cortadas em formato semicircular e polidas.
Posteriormente, foram submetidas a tratamento térmico de dois passos, para
promover nucleacdo e crescimento dos cristalitos, a rampa de aquecimento é
apresentada na Figura 1(a). Ap6s o tratamento, foram realizadas medidas de
microscopia Raman para comprovar a formagdo da vitrocerdmica. Na Figura 1(b)
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observamos as bandas alargadas caracteristicas da fase vitrea e os picos indicados
com (*), caracteristicos da fase cristalina.
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Figura 1 — (a) Rampa de tratamento térmico. (b) — Espectros Raman pés tratamento.

Para os ensaios in vitro, as pec¢as foram imersas em SBF, cuja metodologia
de preparacao e relacao do volume e da area superficial da amostra foram utilizadas
seguindo Kokubo (2006). Os materiais foram submetidos a quatro tempos de
imersao: 0,5; 1; 3 e 7 dias, sendo medidos pH e a variagdo de massa para cada
intervalo de tempo. Os ensaios foram realizados em triplicada. O estudo da
formacdo da camada apatitica apds imersao foi realizada utilizando um
espectrometro microRaman modelo Semterra, marca Bruker.

Resultados e discussao

Apo6s o periodo de imersdo, foi realizado um estudo comparativo entre a
vitroceramica estudado nesse projeto e as pecas presentes no estudo anterior
(Berto, 2023). Iniciando com um comparativo de massa (Figura 2(a)), foi possivel
perceber uma variacdo consideravel para a vitrocerdmica, sendo mais expressiva
que as demais pecas, exceto pela CFCT. A vitroceramica apresentou uma variacao
de massa superior a 15% para o tempo de imersado de 7 dias.

Na figura 2(b) observa-se que a vitroceramica apresentou uma variagéo
aproximadamente linear do pH da solucdo de SBF, apresentou uma variagdo mais
acentuada que a amostra de 45S5, podendo indicar uma reatividade maior que a
dessa espécie, condizendo com a literatura, ja que vidros de boratos sdo mais
reativos que vidros de silicato. Cabe ressaltar que o pH da vitroceramica aproxima-
se do 45S5 com trés dias de imersao e que o pH da vitroceramica apresenta valores
superior as demais, com excec¢ado da CFCT, a partir do quinto dia.

A Figura 2(c) mostra as medidas de micro-Raman para a vitroceramica imersa
por sete dias, na qual observa-se resultados parecidos com o 45S5, indicando a
bioatividade do material. Nestas medidas foi possivel observar o pico associado ao
modo vibracional vi-PO4° em 959 cm™, ligeiramente deslocado do apresentado pela
Hidroxiapatita (961 cm™). Além disso, percebe-se pico caracteristicos do grupo
funcional COs?, levando a concluir que a camada apatitica formada trata-se de uma
camada de apatita carbonatada. (Awonusi,2007)
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Figura 2 — (a) Variacao de massa e (b) pH em fungéo do tempo de imersdo em SBF. (c) - Espectros
Raman das amostras com 7 dias de imersdo em SBF.

Conclusoes

Com os resultados obtidos, é possivel concluir que a vitroceramica estuda apresenta
boa bioatividade, em decorréncia da camada apatitica formada e, a partir das
variagdes de massa e pH, apresenta uma reatividade maior que as pecgas de 45S5,
indicando sua possivel aplicabilidade na regeneracao de tecido ésseo.
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