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Sintese e caracterizagao da bioceramica beta tricalcio fosfato porosa

Synthesis and characterization of porous beta tricalcium phosphate
bioceramics

Caio Brito Dias', Jodo Miguel Martins Postigo?, Carlos Eduardo Cava?, Luis Fernando
Cabeca*

RESUMO

O beta tricalcio fosfato (3-TCP) € uma bioceramica biocompativel que esta ganhando grande significancia
em diversas aplicagbes médicas e principalmente odontolédgicas, devido as suas composicdes semelhantes
ao tecido 6sseo. Porém essa bioceramica apresenta particularidades estruturais que dificultam seu uso,
como a baixa porosidade, impedindo o desenvolvimento e disseminagao das células dsseas nesse material.
A sintese desse biomaterial juntamente com fibras de papel pode gerar poros no produto final. Com isso, o
método In Situ do B-TCP foi feito com fibras de papel objetivando o aumento da porosidade. Algumas
alternativas foram estudadas visando a otimizagao da formacgao do 3-TCP para a melhoria da porosidade
através do uso das fibras do papel e posteriormente a queima dessas fibras para deixarem os espagos
antes ocupados entre os cristais da ceramica. Foi possivel a otimizacdo do composto devido ao aumento de
poros obtidos na bioceramica. Assim, nota-se que a metodologia utilizada para a fabricagdo 3-TCP poroso,
feita com fibras de papel, apresentou resultados satisfatorios.
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ABSTRACT

Beta tricalcium phosphate (B-TCP) is a biocompatible bioceramic that is gaining significant importance in
various medical applications, especially in dentistry, due to its compositions similar to bone tissue. However,
this bioceramic has structural peculiarities that hinder its use, such as low porosity, preventing the
development and spread of bone cells in this material. The synthesis of this biomaterial along with paper
fibers can create pores in the final product. Thus, the In Situ method of B-TCP was carried out with paper
fibers with the aim of increasing porosity. Several alternatives were studied to optimize the formation of (3-
TCP for improved porosity through the use of paper fibers and subsequently burning these fibers to create
spaces between the crystals of the ceramic that were previously occupied. Optimization of the compound
was possible due to the increased porosity obtained in the bioceramic. Therefore, it is evident that the
methodology used for the fabrication of porous 3-TCP with paper fibers yielded satisfactory results.
KEYWORDS: Beta-tricalcium phosphate; bioceramic; biomaterial; paper fibers; porosity.

INTRODUGAO

O beta-tricalcio fosfato (B-TCP) € uma bioceramica a base de fosfato de calcio
amplamente estudado devido suas composicdées semelhantes aos tecidos Osseos
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encontrados no corpo humano (GARAGIOLA et al., 2016 apud DALLE MOLE et al.,
2021).

Apesar desse material apresentar diversas vantagens, principalmente na interagao
favoravel com os tecidos vivos, essa bioceramica sintetizada apresenta particularidades
estruturais que dificultam a integracédo de células jovens, como a baixa porosidade,
impedindo a disseminagdo de uma maneira mais eficaz dos osteoblastos no material
enxertado. Nesse ambito, para que o processo funcione de maneira mais adequada, o
material deve possuir poros interconectados para assim os osteoblastos penetrarem no
material de forma ideal, funcionando como scaffolds (PARSONS et al., 1988 apud
FREITAS, 2020).

Dessa forma, esse trabalho objetiva a sintese do beta-tricalcio fosfato (B-TCP)
poroso de maneira econémica, visto a necessidade de porosidade neste material,
explorando uma forma de fabricagdo através do uso de papel filtro para obtencédo das
fibras que irdo gerar a modificagao estrutural (VICENTE, 2022), visando sua melhor
atuacao em procedimentos médicos.

OBJETIVO
Sintese do beta-tricalcio fosfato (3-TCP) poroso utilizando métodos de baixo custo.
MATERIAIS E METODOS

Para a sintese das fibras de papel: a principio foi pesado uma massa de papel filtro
desejada em um béquer e em seguida o mesmo foi triturado com um mixer convencional
juntamente com 200 ml de agua destilada. Posteriormente, foi adicionado a solugéao de
papel triturado uma solugao de CaO (2 M), em uma proporgao 3 ml/g em relagdo a massa
de papel. Finalmente, a mistura foi agitada continuamente durante 30 minutos em um
agitador magnético com 700rpm e temperatura ambiente. E importante apontar que a
massa de papel ndo foi especificada, pois durante o projeto foi trabalhado massas
proporcionais em 20%, 40% e 80% em relacdo a massa de 3-TCP produzida.

Para a sintese da bioceramica (B-TCP): foi utilizado o método umido de co-
precipitagcdo, um processo de cristalizagdo no qual substancias soluveis se juntam aos
precipitados durante sua formagédo (ARCOS, 2014 apud SILVA, 2022), onde possui uma
razao estequiométrica Ca/P de 1,5 representada pela reagéo abaixo:

3 Ca(OH)2(aq) + 2 KH2PO4(aq) — Ca3(P0O4)2(s) + 2 KOH(AqQ) + 4H20

Primeiramente, foi preparado uma solugao de fosfato de potassio (fonte de ions
fosfato) ao adicionar 4,38 g de fosfato de potassio monobasico em 200ml de agua sendo
misturado por um agitador magnético por 10 minutos. Em seguida foi adicionado as fibras
de papel que atua como formador de poros intragranulares (processo In Situ). A seguir foi
realizado a solugdo de hidroxido de calcio (fonte de ions calcio) adicionando 2,71g de
oxido de calcio em 200ml de agua. Posteriormente foi feito a co-precipitagao, gotejado
lentamente a solugdo de hidroxido de calcio na solugdo de fosfato de potassio sob
agitacao (a co-precipitacédo ocorre quando os ions calcio e fosfato reagem para formar
cristais de B-TCP). E importante evidenciar que durante o processo de gotejamento,
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houve um controle de pH visto que para a formagéo da B-TCP acontecer adequadamente,
€ necessario que o pH no meio esteja neutro (7).

Apods o processo de gotejamento e o término da reagao, a solugao foi mantida em
repouso aguardando a decantagao do p6 formado, apds a decantagao total, o B-TCP foi
filtrado e seco em uma estufa por 24h a 70°C para que ocorra a secagem completa. Por
fim, o pé seco foi triturado em um cadinho e posteriormente submetido a tratamento
térmico no forno para queima das fibras, a fim das mesmas deixarem o espago que antes
ocupavam entre os cristais da cerdmica gerando poros.

A curva de sinterizagcdo apresentou a taxa de 1°C por minuto até 800°C, 5°C por
minuto entre 800°C e 1100°C e um patamar de 1 hora em 1100°C em um forno
Nabertherm LHT 02/17 LB Speed.

A amostra de B-TCP foi submetida a difratometria de raio X (DRX), qual foi
realizado em um equipamento de modelo D2 Phaser 2nd Genmostrado com anodo de
cobre e conduzido pelo Laboratério Multiusuario da UTFPR - Londrina. Além da fonte de
radiacdo de cobre, foi utilizado os parametros de 26 graus variando entre 20° a 80° com
velocidade de 0,03°/s e fenda (slit) de 0,2mm.

Amostras secas de fibras de papel e B-TCP foram submetidas ao recobrimento de
ouro e analisadas no MEV. As imagens foram obtidas no microscopio Tescan Vega
alocado no laboratoério Multiusuario da UTFPR - Londrina.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Durante o processo de producédo desse material, foi realizado uma série de analises
visando a verificagdo de sua formagdo adequada pela reagcdo e geragdo de poros
proposto pelo método desenvolvido.

Os experimentos de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) nas amostras de
fibras de papel nos mostram a superficie do material e assim conseguimos avaliar a
formacgao das fibras como mostrado na Figura 1. Observa-se que a largura da fibra varia
de 10 a 50 ym.

Fonte: Autoria propria.
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A Figura 2 mostra o MEV do B-TCP. Também é possivel verificar a formagao de poros
na bioceramica. Entretanto, ndo se observa uma variagdo de poros significativa com o
aumento da porcentagem de fibras.

Figura 2 — Resultados obtidos por microscopia eletrénica de varredura do 3-TCP formado com 20%, 40% e
80% de fibras de papel respectivamente
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A Figura 3 mostra a diferenca entre B-TCP sem as fibras e B-TCP com 40% de fibras.
E possivel observar um aumento na quantidade de poros quando comparamos as duas
imagens.

Figura 3 — Resultados obtidos por microscopia eletronica de varredura do 3-TCP formado sem poros (a) e
com poros 40% (b)
{-b

10 ym

Fonte: Autoria préri)riar.

Com a analise de DRX, por ser uma ferramenta versatili e poderosa para a
caracterizagdo de materiais, foi possivel avaliar que ocorreu a formagao da bioceramica
desejada (B-TCP) ao comparar os picos obtidos em comparagao com a literatura.
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Figura 4 — Difratograma de raios X da amostra de 3-TCP, em que: (a) difratograma experimental; (b)
difratograma da literatura
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Fonte: Autoria propria.
CONCLUSOES

Diante do exposto, podemos ressaltar que a metodologia aplicada para a obtengao
do beta-tricalcio fosfato através do despolpamento de fibras de celulose e posteriormente
a sintese da bioceramica In Situ pelo procedimento de co-precipitagao foi satisfatéria,
visto que os difratogramas das analises de DRX demonstraram que os picos das
particulas obtidas foram compativeis com a literatura, confirmando a sintese da
bioceramica desejada. Ademais, a partir da analise das imagens obtidas pelo MEV,
conseguimos estimar o tamanho, conectividade e distribuicado dos poros e confirmar que
houve a formagédo de poros na amostra como era esperado. Com isso foram preparadas
novas amostras contendo 15g de B-TCP nas propor¢des de 40% e 80% de massa de
papel para testes em culturas celulares (crescimento de osteoblastos). Entretanto, as
analises ainda nao foram concluidas.
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