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RESUMO
As bioceramicas sdo materiais importantes devido, principalmente, as suas propriedades como
biocompatibilidade, resisténcia a abrasdo e excelente estética. Dentro dessa classe dois tipos de
materiais apresentam um desempenho clinico muito satisfatorio, sdo os vidros e 0s
vitroceramicos bioativos, 0s quais sdo mais promissores devido as suas notaveis caracteristicas
de interacdo com os tecidos vivos. O presente trabalho teve como objetivo sintetizar, através do
método sol-gel, e caracterizar, através do método de Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR), o pé precursor da vitroceramica baseado no sistema SiO»-
Ca20-Na>0-P.0s, usando metassilicato de sodio (Na2SiO3.5H.0) como fonte de silica. O pd
ceramico obtido foi envelhecido por cinco dias a temperatura ambiente e seco a 60°C/72 h, e
sinterizado até 1000° C/2h. Em seguida foi caracterizado por FTIR para se obter informagdes
sobre os grupos funcionais presentes. Os dados de FTIR mostraram as bandas caracteristicas de
vidro de silicatos. O metassilicato de sédio mostrou ser um precursor alternativo viavel de baixo
custo para sintese sol-gel de biovidros e vitroceramicas bioativas.
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1 INTRODUCAO

A ciéncia e a engenharia de materiais classificam os materiais em trés categorias basicas:
metais, polimeros e cerdmicas. Uma outra categoria é a dos materiais avangados, os quais séo
usados em aplicacdes de alta tecnologia. Dentro desta classe estdo os biomateriais. Estes, sdo
empregados em componentes implantados no corpo humano com a finalidade de substituir ou
restabelecer as funcdes totais ou parciais de determinado 6rgdo ou tecido lesionados
(CALLISTER Jr. e RETHWISCH, 2012).
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Materiais bioceramicos apresentam uma importancia significativa na ciéncia e
tecnologia biomédica. Esses novos biomateriais devem apresentar como caracteristicas a
disponibilidade, esterilidade, seguranca, reprodutibilidade e custo-beneficio. O
desenvolvimento de novas bioceramicas com o auxilio de avangos na ciéncia e engenharia de
materiais visam melhorar significativamente a salde do paciente e seu padrdo de vida
(CAVALCANTE, 2019).

Dentro da classe de biocerdmicas estdo 0s materiais vitreos: biovidros e
biovitroceramicas. O uso dos vidros bioativos teve inicio com o desenvolvimento inovador do
Bioglass 45S5 por Larry Hench, em 1969. Constituido por um sistema quaternario do tipo SiO»-
Ca0-Na20-P20s, sendo ainda considerado o modelo-base para os biovidros (RODRIGUES,
2013). A principal caracteristica diferenciadora deste material biocompativel é a sua capacidade
para promover rapida e durdvel ligacdo quimica, através da interface apatitica, com o tecido
6sseo, 0 que lhe valeu a designacao de vidro bioativo (HENCH e BEST, 2013; JONES, 2013).

O desenvolvimento de vidros do sistema SiO2-CaO-Na20O-P20s tem recebido crescente
atencdo, devido a sua apropriada aplicacdo médica. Tem sido reportado que algumas
vitroceramicas deste sistema, ap0s o0 processo de cristaliza¢do indicaram a presenca de fases
fosfatadas como a apatita, que apresentam boas propriedades mecénicas e a habilidade de
formar ligacdes quimicas fortes com o0 0sso (AGHTOPOULOS et. al., 2006; SALAMA et. al.,
2006).

Vitroceramicas sao materiais inorganicos policristalinos contendo uma fase vitrea
residual, obtidos através do processo de cristalizacdo controlada de sistemas vitreos apropriados
(KINGERY et al., 1975). Essa nomenclatura indica que estes materiais ceramicos ndo sdo
processados da maneira usual, mas através de duas etapas: a primeira envolve fusdo e
conformacao do artigo vitreo no formato desejado; e a segunda etapa envolve a transformacao
do vidro num material policristalino (mono ou multifasico) através dos mecanismos de
nucleacdo e crescimento de cristais.

A importancia tecnoldgica das vitroceramicas deve-se a varios aspectos, sendo que o
principal, talvez, esteja na possibilidade de obtencdo do vidro com composicdo quimica
uniforme e moldada na forma desejada.

De particular interesse é a obtencdo de biomateriais que possam ser utilizados em
restauracfes Osseas. Entretanto, algumas diferencas importantes devem ser salientadas no
desenvolvimento de vitroceramicas para tais aplicagdes médicas. Para aplicagdo como
implantes 6sseos devem ser biocompativeis, e em muitos casos bioativas, possuir alto médulo
de fratura, alta tenacidade a fratura e médulo de Young baixo compativel ao do 0sso.

A espectroscopia vibracional tornou-se uma técnica bastante acessivel depois da ampla
difusdo de espectrémetros de infravermelho com transformada de Fourier. O fato de ser possivel
a obtencéo de espectros digitalizados com alta razdo sinal/ruido tornou a técnica potencialmente
importante para novas aplicagdes (TRASFERETTIT; DAVANZO, 2001).

A espectroscopia de infravermelho (IV) tem sido amplamente utilizada no estudo da
estrutura de materiais vitreos como v-SiO», v-GeO> e v-BeF> (TRASFERETTIT; DAVANZO,
2001). Além desses vidros tipicos, outros tipos de materiais vitreos vém sendo estudados por
espectroscopia no IV, tais como boratos (KAMITSOS et al., 1997), fluoretos (ALMEIDA,
1992), fosfatos (BRUNI et al., 1994) e dxidos de metais pesados (KHARLAMOV et al., 1996).
A principal vantagem dessa técnica é ser direta na investigagao de estruturas. Entretanto, uma
vez que ndo hd uma Unica teoria que permita o calculo direto da estrutura vitrea a partir das
informac@es espectrais, os modelos estruturais sdo inferidos e construidos dentro dos limites
delineados pelos espectros disponiveis (ALMEIDA, 1988).



O trabalho teve como objetivo principal sintetizar, pelo método sol-gel, e caracterizar,
pelo método de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), o p6
precursor de vitroceramica, através do sistema SiO2-CaO-Na2O-P20s, usando metassilicato de
sodio (Na2SiO3.5H,0) como fonte de silica. De modo que, futuramente possam ser testadas e
utilizadas para fins biomédicos.

2 METODOLOGIA

Os principais materiais utilizados foram: metassilicato de sodio pentahidratado
(Na2Si03.5H20); a4gua de osmose reversa; etanol (C2HsOH); acido nitrico (HNO3); pentoxido
de fosforo (P20s); nitrato de calcio tetrahidratado (Ca (NOs)2.4H20). Os reagentes utilizados
foram estequiometricamente pesados em balanc¢a analitica. Em um béquer com 150 mL de agua
de osmose reversa, sob agitacdo constante, em um agitador magnético, adicionou-se 5,0 g do
NazSiO3.5H20, e 2,5 mL de etanol, até obtencdo de solucdo clara. Gotejou-se HNOs, com
concentracdo de 2 mol/L, por 1 hora, para permitir a hidrélise completa. Apds esse tempo,
adicionou-se 0,5 g de P2Os e 4,1 g de Ca (NOs)2-4H20, respectivamente, com intervalo de 45
minutos, entre as adi¢Oes desses reagentes. Em seguida, deixou-se a mistura sob agitagcdo por
mais 1 hora. O gel obtido foi transferido para uma placa de Petri e foi mantido a temperatura
ambiente, em um dessecador, por 5 dias para o envelhecimento, apds esse tempo foi seco em
estufa a 60°C por 72 horas, para que o monolito se formasse. Posteriormente, 0 mondlito foi
tratado termicamente em diferentes temperaturas: 200°C por 40 horas, 600°C por 5 horas, 800°C
por 3 horas e 1000°C por 2 horas.

3 RESULTADOS
3.1 ANALISE VISUAL

O precursor vitreo obtido (Figura 1) apresentou aspecto heterogéneo, com uma fase
solida e uma fase liquida. ApoOs seco, notou-se que o pO precursor estava relativamente
homogéneo, de cor branca, caracteristica dos 6xidos usados, porém com aspecto rugoso. Apos
retirada da estufa a mistura foi peneirada, com peneira de abertura de 150 um, com objetivo de
homogeneizar o tamanho de particula.

Figura 1 — P6 vitreo

Fonte: Propria
3.2 FTIR DO PO VITREO SEM TRATAMENTO TERMICO

A analise dos grupos funcionais foi realizada por Espectroscopia de Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR). As medigdes foram realizadas no modo de transmissdo na
faixa do infravermelho médio (400 — 4000 cm™). A Figura 2 mostra o espectro de FTIR do p6
precursor sem tratamento térmico. As bandas de absorc¢do entre, aproximadamente, 1084 e 824
cm?, sdo atribuidas as vibragdes de estiramento assimétrico e simétrico da ligagdo Si—O-Si,



respectivamente. Segundo Adams et al. (2013) a banda observada em 730 cm™ corresponde a
vibracdo simétrica de estiramento da ligacdo Si-O-Si, que é referente a silicatos cristalinos. E a
banda em 561 cm™ é atribuida a vibracio de flexdo da ligacdo Si—O-Si, caracteristico de
silicatos amorfos (ADAMS et al., 2017). As bandas fracas de absorcéo que aparecem em 1430
e 1550 cm, sdo atribuidas a absorgdo do grupo carbonato. Ja as bandas de absorgdo em 3439
cm? (larga) e 1640 cm™ (fraca) correspondem ao alongamento do grupo OH (hidroxila) e
vibragdes angulares, respectivamente, de moléculas de 4gua, uma indicacdo de que o teor de
agua em a amostra era baixo. As bandas de absor¢do entre 1384 e 954 cm™ sio absor¢oes
correspondentes ao grupo fosfato (ADAMS et al., 2013).

Figura 2 — FTIR do pé vitreo sem tratamento térmico
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Fonte: Propria.
4 FTIR DO PO VITREO COM TRATAMENTO TERMICO

A analise dos grupos funcionais foi realizada da mesma maneira que a anterior. A Figura
3 mostra o espectro de FTIR do pé precursor tratado termicamente, na faixa de 200 a 1000 °C.
Como pode ser observado, 0 espectro mostra a presenca de duas bandas de absor¢des estreitas
em 574 e 621 cmL, caracteristicas da vibragio de flexdo da ligagdo P-O, devido a presenca de
uma fase cristalina de fosfato de calcio (semelhante a apatita). A banda mostrada em 935 cm™
pode ser devido a presenca de célcio, devido ao pico estar relacionado as ligacGes Si—-O—Ca
contendo oxigénio sem ponte. As bandas de 1035 e 1082 cm™ também s&o atribuidas a ligacdo
P-O, embora mascarados pela ampla faixa de silicato. Ja a banda de absor¢do em 3453 cm'™
corresponde a absorcdo do grupo OH (hidroxila). Conforme Chen e Thouas (2011) os picos em
706 cm sdo atribuidos & vibragdo simétrica de estiramento Si-O-Si no silicato cristalino e os
picos em 706 e 557 cm™ podem ser atribuidos & fase cristalina.

Como pode ser observado na Figura 3, houve mudancas nas intensidades das bandas
de absor¢bes, assim como o desaparecimento de algumas bandas com tratamento térmico,
quando comparado com a Figura 2, isso ocorre devido ao processo de cristalizacdo do vidro. A
medida que a temperatura aumenta o pé vitreo amorfo vai tornando-se cristalino, ocasionando
uma mudanca estrutural e consequentemente a formacéo da vitroceramica com a fase desejada.



Figura 3 — FTIR do pé vitreo tratado termicamente entre 200 a 1000 °C
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Fonte: Prépria.

4 CONCLUSAO

O processo de sintese pelo método sol-gel usando o metassilicato de s6dio como
precursor para silica, mostrou-se satisfatorio para obtencéo do biovidro, conforme confirmado
pelo Infravermelho com Transformada de Fourier (FT-IR). De modo que a sintese da
vitroceramica se encontra em fase inicial, e assim ap0s a etapa de formacao do vidro ocorrera
a cristalizacdo para formacdo da vitrocerdmica. Portanto, outras analises como DRX, RAMAN,
MEV, EDX, serdo realizadas para confirmacao dos dados até agora obtidos. Ainda, apds essas
analises serdo realizados testes bioldgicos para avaliar a bioatividade da vitroceramica obtida.
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