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RESUMO

O desenvolvimento de vidros bioativos boratos faz parte dos avangos na érea de
biomateriais, em particular para engenharia de tecidos biolégicos, pois apresentam
biodegradacao mais rapida e conversao mais célere em hidroxiapatita, incitando mais
pesquisas para aprofundar os conhecimentos existentes da interacao do vidro com o
meio bioldgico. Logo, o objetivo deste estudo foi investigar o processo de dissolucao
de vidros boratos, por meio de ensaios controlados de imersdo em agua e de analises
de variacbes nas caracteristicas fisico-quimicas do meio e do vidro bioativo em
diversos periodos pés-imersao.

INTRODUCAO

Os vidros bioativos, ha mais de 50 anos, revolucionaram a é&rea dos
biomateriais por suas propriedades osteocondutoras (Edge; Zheng; Boccaccini,
2002). Nesse viés, os vidros borato tém-se destacado em suas aplicacoes biolégicas
devido a sua menor durabilidade em relacao aos vidros silicato, resultando em uma
dissolugcdo acelerada no meio e conversdao completa em fosfato de calcio (Lepry,
2020).

Contudo, para compreender o potencial dos vidros de borato e elucidar o
comportamento com o qual interagem com o meio, é crucial analisar nao sé as trocas
idbnicas do material com fluidos biolégicos, mas também seu processo de dissociacao.
A formacdo de camada de fosfato de célcio, apatitica, esta diretamente relacionada
a dissolucao do vidro e sua liberagao i6nica na presenca de fluido corporal, ou agua.
A dindmica em que esse processo ocorre ajuda a compreender e determinar a
bioatividade do vidro e/ou sua eficacia ao reagir com corpo hospedeiro (Zeitler e
Cormack, 2006). Assim, investigar a dissolucao de vidros de borato sabendo da sua
dependéncia com a composicao se torna essencial para sua aplicacdo como um
biomaterial. Neste viés, a espectroscopia vibracional € aplicada para avaliacao de pré
e pos ensaios de imersao, pois fornece modos vibracionais associados a composicao
dos vidros bioativos.

MATERIAIS E METODOS
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Para esse trabalho utilizou-se o sistema vitreo binario intitulado como BIN,
seguindo a composicado, em %mol, de 658,05 - 35Ca0. A sintese foi feita pelo
método de fusado-resfriamento em forno (Forno LF0091604, Fornos Jung Ltda,
Blumenau BRA) utilizando reagentes (Sigma-Aldrich®) com grau de pureza entre 98
- 99,99%. Ap6s sua obtencao o vidro BIN foi triturado manualmente em um almofariz
de agata, e peneirado progressivamente em peneiras com abertura de 300, 250, 180,
125 e 106 pym.

Uma vez triturado e peneirado o p6 do vidro foi pesado em balanga analitica
(UW220D, Shimadzu, Quioto JPN) com precisdo de + 0,7 mg, e deu-se inicio aos
ensaios de dissolucao depositando o p6 do vidro BIN em tubos de fundo cbnico (tipo
Falcon) de 15 mL preenchidos com agua ultrapura (mili-Q), nas concentracdes
(vidro/agua) de 1 e 3 mg mL™'. Os ensaios foram realizados em triplicata, com os tubos
em um banho térmico a 36,5 °C, seguindo os periodos de imersao de 3, 6, 12, 24, 96,
168 e 336 horas. Além disso, a fim de evitar a adesao do material as paredes do tubo
e homogeneizar o contato do vidro com o meio, os tubos foram agitados de forma
manual a cada 24 horas.

Para analise do meio, apds cada periodo de imersao os tubos foram retirados
do banho térmico e submetidos a andlise de pH utilizando um pHmetro (MS Tecnopon,
modelo MPA-210) com precisao de + 0,1. Para separacao do pd de vidro restante do
meio, os tubos foram centrifugados a 2700 rotacdes por minutos em dois periodos de
10 e 5 minutos. Entre cada periodo, a agua ultrapura excedente, sem presenca de pé,
foi reservada para analise e substituida. Por fim, retirou-se a maior quantidade de
agua ultrapura sem agitar o vidro para entdo, por meio de uma pipeta, transferir o
material para um papel filtro quantitativo faixa preta (Quanty) com retencado de
particula de 20 a 25um. Apds 24 horas de secagem em estufa (Novatecnica, modelo
NT 522) a 40 °C, o p6 de BIN foi pesado, a fim de comparar a variagcado de massa ao
longo dos periodos de imersao, e armazenado para caracterizagao por espectroscopia
vibracional.

A caracterizagao do vidro BIN em pd, antes e apo6s imersao em agua foi feita
utilizando a Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) por
meio de um espectrometro (Bruker Optik, Vertex 70v , Ettlingen, Alemanha), acoplado
ao acessorio Reflectancia Total Atenuada (ATR) (Bruker Optik, Platinum, Ettlingen,
Alemanha) equipado com cristal de ATR de diamante, investigando o intervalo
espectral de 4000 a 400 cm ' e resolugdo de 4 cm . Este equipamento esta
disponivel no Complexo de Centrais de Apoio a Pesquisa (COMCAP) da UEM.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O espectro de FTIR-ATR do vidro bioativo BIN antes da imersao esta
apresentado na Figura 1(A), em (t=0). A banda centrada em 1335 cm™ foi atribuida
as vibracdes de estiramento B—O de unidades trigonais BOs, enquanto a banda em
922 cm™ corresponde as vibragbes de estiramento B—O de unidades tetraédricas
BO.. A banda em 686 cm™ foi associada as vibracoes de flexdo B—-O-B envolvendo
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unidades BOs (Yiannopoulos; Chryssikos; Kamitsos, 2001). Até 168 h de imersédo, ndo
foram identificadas alteracdes nas posicées ou nos perfis das bandas, indicando que
0 solido remanescente preservou a organizacao local da rede boratada dentro da
resolucao da técnica. Em 336 h, a quantidade de material recuperada foi insuficiente
para a obtencao do espectro.
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Figura 1 — A) Espectros de FTIR-ATR do pé do vidro BIN antes (t=0) e ap6s em agua. Medidas pos-
imersdo em agua: B) medida de pH do meio e C) variagdo da massa aparente do vidro BIN.

As Figuras 1(B) e 1(C) apresentam, respectivamente, o pH do meio e a perda
aparente de massa para a razao sélido/liquido de 1 mg mL™'. Aproximadamente 47%
da massa inicial foi perdida nas primeiras 3 h, atingindo 62% em 24 h, 71% em 96 h,
84% em 168 h e 98% em 336 h. Os valores foram tratados como perda aparente de
massa, considerando-se possiveis contribuicbes das etapas de recuperacdo e
secagem do material.

Os resultados indicam uma etapa inicial de rapida perda de massa, favorecida
pela elevada area superficial do vidro em po, seguida pela desaceleracdo do
processo. A dissolugao preferencial das particulas menores, a reducao da quantidade
de sélido remanescente e a acumulacédo de espécies no meio podem ter contribuido
para esse comportamento. A interpretacao também deve considerar que o sistema
permaneceu estatico até 24 h e foi agitado periodicamente apds esse tempo, o0 que
promoveu a ressuspensao das particulas e a renovacao da solugcao em contato com
suas superficies.

Entre 3 e 24 h, o pH permaneceu entre 9,6 € 9,7, apesar do aumento da perda
aparente de massa. Apos esse periodo, diminuiu para aproximadamente 8,7 em 96
h e atingiu 8,5 em 336 h. Essa diferenca de comportamento ocorre porque o pH
depende do equilibrio acido—base das espécies em solucdo e nao representa
diretamente a quantidade total de vidro dissolvido.

O ensaio complementar com 3 mg mL™ apresentou comportamento
qualitativamente semelhante, mas resultou em perda aparente de 84% em 336 h
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(dados nao apresentados). A menor perda relativa pode estar associada a maior razao
sélido/liquido e a maior acumulacao de espécies dissolvidas no meio. Entretanto, esse
resultado nao permite confirmar o estabelecimento da saturacdo. Em conjunto, os
dados evidenciam a elevada suscetibilidade do vidro BIN a dissolugdo em agua, sem
modificagdes estruturais detectaveis por FTIR-ATR no solido remanescente.

CONCLUSOES

O vidro bioativo BIN apresentou elevada suscetibilidade a dissolucdo em agua,
com rapida perda aparente de massa e preservacao da estrutura do solido
remanescente até 168 h. A razao sélido/liquido influenciou a extensdo do processo,
cuja avaliacao pode ser complementada pela analise das espécies liberadas.
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