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Resumo. O presente estudo investigou a densificagdo de bioceramicas a partir de fosfatos
tricdlcicos, ?-Ca3(POy)2, dopado com oxido de magnésio, MgO, e a resisténcia a flexdo das
biocerdamicas obtidas. As biocerdmicas foram dopadas com composi¢ées de 1,5, 2,5 ¢ 3,5 %
em mol de MgO. Para a mistura dos pos utilizou-se acetona como solvente. Os pds
misturados foram colocados num rotavapor até a completa eliminagdo do solvente. Logo
apos, os pos secos foram prensados uniaxialmente com 50 MPa para a produgdo de pegas
ceramicas. Para estudar a resisténcia mecanica as amostras compactadas foram sinterizadas
nas temperaturas de 1150°C a 1250°C efetuando-se uma isoterma por 5 horas em atmosfera
oxidante. As cerdmicas obtidas foram caracterizadas por medidas de densidade relativa pelo
método de Arquimedes. As observagdes microestruturais foram efetuadas nas amostras
Sfraturadas num microscopio eletrénico de varredura (MEV). As medidas de resisténcia a
flexdo tiveram seu potencial avaliado por testes de flexdo de trés pontos. Os resultados
mostraram uma densidade relativa de 93 % a 1250°C para as biocerdmicas dopadas com 2,5
e 3,5 % em mol de MgO. As medidas de resisténcia a flexdo apresentaram um valor maximo
de 41,3 MPa na composi¢do de 2,5 % em mol de MgO a 1200°C.
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1. INTRODUCAO

A utilizagdo de implantes temporarios com resisténcia mecénica adequada e bio-
reabsorviveis s3o de extrema importancia, principalmente em relagdo a diminui¢do dos riscos
de uma nova cirurgia, na redugao de custos no tratamento de defeitos e fraturas de ossos no
campo buco-maxilo-facial (Wintermantel, E., 1998). Implantes temporarios e resistentes, por
exemplo, na forma de placas ou parafusos devem funcionar como osteo-indutores e suportar a
carga a que sdo submetidos até que haja a regeneragdo do osso e, este possa reassumir
totalmente as suas fungdes. Os primeiros trabalhos de desenvolvimento foram feitos com
materiais poliméricos, por exemplo, a base de poliester. Nas regides dos implantes submetidas
a cargas, os baixos médulos elastico e de resisténcia mecanica dos materiais poliméricos (E <
1-3 GPa, resisténcia a tragdo < 50 MPa) em comparagéo com os dos ossos corticais (E < 5-30
GPa, resisténcia a tragdo ~80-120 MPa) (Fischman, G. et al. 1995) levam a problemas de
compatibilidade biomecanica, que podem influenciar prejudicialmente os processos de
regeneragdo. Cerdmicas a base de fosfatos tricalcicos, assim como, em sistemas ligados de
ceramica/polimero, visando a obtengdo de boas propriedades biomecanicas e bioquimicas sdo
de extrema importdncia no desenvolvimento de materiais para implantes temporarios.
Enquanto Cas(PO4)3-H,O (hidroxiapatita — HAp) € caracterizada por sua bioatividade,
Ca;3(POy); (fosfatos tricalcicos, TCP) é tido como bio-reabsorvivel (Hanker, J. S., 1988).
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O comportamento metabdlico do TCP podc ser alterado por modificagdes
qulmlcofcrlstalmas, por exemplo, substituigdes parciais de Ca®* por Na* e K*, como também
de OH, por CO3*, levam a um aumento da velocidade de reabsorgdo (Okazakl M. et al.
1998). A utilizagdo de ceramicas a base de fosfatos de célcio como materiais de regeneragdo
de ossos (por exemplo, hidroxiapatita porosa ou granulada) ¢ atualmente limitada pela sua
baixa resisténcia mecanica para uso em condigdes que exijam esforgos (LeGeros, R. Z. 1996).
Em amostras densas, produzidas em laboratérios, é possivel obter-se valores de resisténcia a
tragdo entre 530 a 700 MPa (Ito, A. et al. 1998), no entanto, utilizando-se pegas de qualidade
técnica os valores obtidos sdo significativamente inferiores (100-150 MPa). Ceramicas a base
de fosfatos tricalcicos sdo de grande interesse para implantes temporarios devido as
propriedades de bioreabsorgdo e, ndo tiveram ainda analisado o seu potencial em relagdo as
propriedades mecénicas.

2. MATERIAIS E METODOS

Utilizow-se o fosfato tricélcico comercial, ? -Cas(POq4), (Chemische Fabrik, Budenheim) e
o metal-6xido, MgO (Sigma Aldrich) como dopante na produg@o de biocerdmicas densas. Ao
po6 do fosfato tricalcico foram acrescentadas as seguintes composigdes : 1,5, 2,5 € 3,5 % em
mol de MgO, utilizando-se para uma melhor homogeneizagdo a acetona como solvente. As
misturas foram colocadas num rotavapor (EL Biicki 168) até a completa eliminagdo do
solvente. Os pds secos foram compactados utilizando-se uma prensa uniaxial a temperatura
ambiente sob uma pressdo constante de 50 MPa, durante 30 segundos numa matriz de ago
com 22 mm de didmetro. As amostras compactadas foram sinterizadas num forno tubular
(Nabertherm) nas temperaturas de 1150°C a 1250°C com intervalos de 50°C em atmosfera
oxidante permanecendo no patamar por 5 horas. As medidas de densidade relativa foram
determinadas pelo método de Arquimedes. As anélises morfolégicas (MEV) foram efetuadas
num microscopio eletronico de varredura (Stereoscan MK II, Cambridge Instr.) nos corpos
fraturados e na superficie das amostras. As medidas de resisténcia a flexdo tiveram seu
potencial avaliado somente nas amostras dopadas com 6xido de magnésio por testes de flexdo
de trés pontos, utilizando-se uma maquina de ensaios Instron (Model 4202) de 105 Kgf|
equipada com uma célula de carga de 500 Kgf. A média para os valores de resisténcia
mecénica das amostras sinterizadas de 1150°C a 1250°C foram efetuadas entre 20-40 MNm™
? 5 % em 8 amostras.

3. RESULTADOS
3.1 PROPRIEDADES MECANICAS DO MgO-? -TCP

Os resultados encontrados para os valores de densidade relativa estdo ilustrados na Tabela
1. Esses valores apresentam uma variagdo de 70 a 93 %.

Tabela 1 - Valores da densidade relativa (D.R) dos MgO-?-TCP.

T D.R® D.R’ DR
(C) (%) (7o) (%)
1150 70 87 86
1200 83 89 90
1250 77 93 93

21,5,°2,5¢e° 3,5 (% em mol)
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As cerdmicas dopadas com 1,5 % em mol de MgO apresentaram um decréscimo para os
valores de densidade relativa de 1200°C a 1250°C. Nas amostras dopadas com 2,5 ¢ 3,5 % em
mol ocorreu um acréscimo nos valores de densidade relativa em fung¢do do aumento da
temperatura de sinterizagdo. Famery et al. (1994) estudaram composigdes de 1 a 3 % em mol
de MgO e calcularam que para cada célula unitaria h4 um decréscimo continuo com a adigdo
do ion Mg”, e que com adigdes ? 5 % em mol, entretanto, os parametros das células sio os
mesmos. Trabalhos descritos na literatura (Famery et al. 1994; Itatani et al. 2002) indicaram
ndo haver grandes variagdes nos valores encontrados de densificagdo nas biocerdmicas de
fosfatos tricalcicos com adigdo superior a 5 % em mol de MgO como dopante. Itatani et al.
(2002) observaram que uma concentragdo superior a2 4 % em mol de diferentes metais-6xidos
ndo mostraram resultados significativas para os valores de densidade. Neste trabalho, os
resultados apresentaram uma densidade relativa méaxima de 93 % com 2,5 e 3,5 % em mol a
1250°C. A Figura 1 ilustra os valores de densidade relativa das bioceramicas obtidas.
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Fig.1. Densidade relativa dos MgO-?-TCP.

A partir dos resultados de densificagdo encontrados procurou-se avaliar a resisténcia
mecanica dessas bioceramicas. A Tabela 2 mostra os dados obtidos de resisténcia a flexdo em
fungdo da temperatura de sinterizagdo e as diferentes composi¢des adotadas com o MgO. Os
baixos valores encontrados de resisténcia a flexdo de 12,5 a 41,3 MPa, foram justificados
pelos defeitos originados pela presenga de micro-trincas € confirmadas pelas microestruturas
das amostras fraturadas na faixa de temperatura de 1200°C e 1250°C.

Tabela 2 - Valores da Resisténcia a flexdo (? ) em MPa dos MgO-?-TCP.

T 7 ?7g° 7§
(0 (MPa) (MPa) (MPa)
1150 13,70 34,9 16,9
1200 15,28 413 13,9
1250 12,50 26,8 17,1

*1,5,%2,5 ¢°3,5(% em mol)
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A Figura 2 mostra a resisténcia a flexdo dessas biocerdmicas, e suas micrografias estdo
representadas nas Fig.3. A temperatura de sinterizagdo maxima de 1250°C foi o limite para o
estudo das propriedades mecanicas neste trabalho. Amostras compactadas de MgO-? -TCP
foram sinterizadas na temperatura de 1270°C para uma melhor comparagdo dos resultados,
entretanto, apresentaram a presenga de fase liquida, porisso foram descartadas neste estudo.
Ceramicas de fosfato de célcio contém fase ? conforme ocorre aumento da temperatura de
sinterizagdo, o que ndo favorece a aplicagdo desse material como implantes cirtirgicos que
requerem alta resisténcia mecanica, tendo em vista que na mudanga de fase ocorre a presenga
de trincas. Os resultados encontrados neste trabalho, provavelmente, foram devido a expansio
volumétrica e/ou a presenga de fase ? . Trabalhos descritos na literatura (Itatani et al. 2002;
Hyn-Seung Ryu et al. 2002) utilizando o TCP apresentaram resultados semelhantes dopados
com outros aditivos.
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Fig. 2. Resisténcia a flexdo dos MgO-?-TCP.

Fig.3. Micrografias do MgO-?-TCP sinterizadas a 1150°C durante 5 h (x2000)
29.TCP,%1.5,°2,5 e 93,5 ( % em mol).
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4. CONCLUSOES

1. Os resultados encontrados para os valores de densidade relativa com adigdo de 2,5 e 3,5
de MgO (% em mol) apresentaram uma variagdo de 86 a 93 %;

2. Os valores para a resisténcia a flexdo variaram de 12,5 a 41,3 MPa para as diferentes
cerdmicas estudadas;

3. As bioceramicas com 2,5 de MgO (% em mol) sinterizadas a 1200°C apresentaram um
valor maximo para a resisténcia a flexdo de 41,3 MPa.
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Abstract. The present work described the densification of 3TCP-doped with MgQ, and the
results of mechanical property as flexural strength was also investigated. The B-tricalcium
phosphate was doped with differents compositions as : 1,5, 2,5 and 3,5 mol % of MgO. To
obtain the ceramics samples the tricalcium phosphate powder was mixed using acetone as
solvent. To dry the mixed powders was used rotavapor to eliminate the solvent. The mixed-
powders were pressed uniaxilly at 50MPa to produce ceramics samples. The compacts
samples were sintered in air temperature for 5 h from 1150°C to [1250°C.. The sintered
ceramics were examined by relative density and the surfaces using a scanning electron
microscope (SEM). The mechanical property was also investigated by flexural strength using
three-point bend tests. In this work, the results showed 93 % of relative density at 1250°C
ceramics samples with 2,5 and 3,5 mol % of MgO. The flexural strengths results showed
maximum value of 41,3 MPa with 2,5 mol % of addition at 1200°C.
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