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RESUMO

Os biocimentos de fosfato de calcio apresentam alta osteocondutividade, facilidade
de moldagem, facil manipulacdo, excelente biocompatibilidade e bioatividade. No
entanto, a baixa resisténcia mecéanica é o principal problema desses biocimentos,
por isso procura-se adicionar aditivos que melhorem suas propriedades fisicas. Esta
pesquisa tem como objetivo a caracterizacdo da resisténcia mecanica dos
biocimentos de brushita/fosfato tricalcio formulado com diferentes concentragbes de
dioxido de silicio por planejamento fatorial. Os biocimentos foram produzidos com a
adicdo de dioxido de silicio a bioceramica de fosfato tricalcio. As amostras foram
analisadas por compresséo diametral segundo a norma da ABNT - NBR 7222/94,
para este ensaio foi utilizado o equipamento universal de ensaios da marca Instron
modelo 4443. Para a analise estatistica de experimento fatorial foi utilizado o
software (Origin®8). Os resultados da resisténcia mecanica nas diferentes
composi¢coes de biocimentos mostraram que a porcentagem de dioxido de silicio
presente influencia na resisténcia mecanica do material.
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INTRODUCAO

Os cimentos de fosfato de calcio (CFC’s) foram descobertos por pesquisadores
no inicio dos anos 80, quando eles ao misturar alguns fosfatos de célcio com
solugbes aquosas produziam uma pasta viscosa que quando implantada endurecia
dentro do organismo formando hidroxiapatita deficiente em calcio (CDHA,
Cag(HPO,4)(PO4)s0OH) ou brushita (DCPD, CaHPO,4.2H,0), materiais biocompativeis
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gue quando implantados sdo reabsorvidos pelo organismo dando origem a um novo
tecido 6sseo”. Os CFC’s apresentam algumas vantagens que permitem o seu uso
como preenchimento e substituicdo de partes danificadas do sistema 6sseo, dentre
elas estdo: biocompatibilidade, bioatividade, ndo ser necessario dar forma ao
preenchimento; minima cavidade do preenchimento preparacdo do cimento é
realizada durante o ato cirirgico; 6timo contato entre osso e implante®®.

Os CFC’s também apresentam algumas desvantagens que tem limitado seu
uso, a baixa resisténcia mecanica e a cinética lenta da reacao de cura sao algumas,
por isso pesquisadores vem estudando e desenvolvendo cimentos com
caracteristicas fisico-quimicas melhores®™. Materiais com alta resisténcia a
compressdo sdo desejaveis para estabilizacdo de fraturas 6sseas cominutivas, ou
para regides que requerem grande suporte para os tecidos moles. Materiais com
baixa resisténcia a compressao podem ser desejaveis como ponte de unido entre
pequenos defeitos 6sseos como materiais obturadores de canais radiculares ou
tratamento de defeitos 6sseos periodontais®.

Uma forma de melhorar as caracteristicas dos CFC’s que tem apresentado
resultados satisfatorios no aumento da resisténcia mecéanica e aceleracao da reacao
de pega é a utilizacdo de aditivos™. A preparagdo de CFC’s dopados com diéxido de
silicio esta atraindo a atencdo de pesquisadores, devido ser é um material inerte
quando interage com os fluidos corpéreos e com os compostos de fosfato de
calcio®, apresenta melhorias no potencial osteogénico do material quando usado®,
suas nanoparticulas podem auxiliar na organizagdo e crescimento celulares'”,
melhora a bioatividade e a resisténcia mecanica do biocimento®.

O ensaio de resisténcia a tracdo por compressao diametral tem sido usado por
diversos autores na caracterizacéo da resisténcia mecanica dos materiais frageis®.
Geralmente os materiais ceramicos sdo pouco resistentes em condi¢cbes de tracao
direta, pois as trincas microscopicas existentes tendem a se propagar e se orientar
perpendicularmente ao eixo de tracdo. Por outro lado, a maioria das ceramicas é
muito resistente & compress&o, uma vez que nao rompe por deslizamento™?.

O ensaio de resisténcia a tracdo por compressdo diametral conhecido
mundialmente como Brazilian Test, foi desenvolvido pelo brasileiro Fernando Lobo
Carneiro Barboza em 1968V, Os ensaios de resisténcia a tracdo por compressao
diametral sédo utilizados com o objetivo de avaliar a tensdo de tracdo maxima

suportada por uma amostra, antes da ruptura®® *¥. Também chamado de método
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indireto, geralmente considera apenas o plano diametral da amostra testada, onde
ocorrem mais tensbdes. O ensaio consiste na aplicacdo de duas forgas
diametralmente opostas sobre um corpo de prova cilindrico, produzindo uma tenséo

de tracdo normal ao plano de carregamento, como mostrado na Figura 1.

Fissura

vertical Straciio

Figura 1- Distribuicdo de tenséo e secc¢ao transversal em uma amostra submetida a
ensaio de compresséo diametral®®.

No ensaio, ao comprimir um cilindro que esta entre duas placas planas, sédo
geradas tensdes de tracdo e compressdo, dependendo da posicao e direcdo de
observacdo na amostra. Uma distribuicdo de carga correta é importante para o teste.
A carga aplicada deve ser igualmente distribuida ao longo do comprimento do
cilindro. O trincamento ocorrera na tensdo trativa maxima, ao longo do diametro
carregado. As tensbes compressivas maximas ocorrem na superficie da amostra,
imediatamente sob as cargas, e aparecerdo como trincamento local*®.

A simplicidade de execucéo do ensaio e a facilidade de obtengcéo de amostras
densas com geometria cilindrica tornam atrativa a avaliagdo da tensao de fratura por
meio deste ensaio. Porém, o formalismo matematico para calcular a tensdo maxima
de fratura requer certas aproximacfes devido a complexidade do perfil de tensdes

que atuam no corpo de prova durante o ensaio™®.
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MATERIAL E METODOS

1. ELABORACAO DOS BIOCIMENTOS

Os biocimentos foram preparados, no laboratério de Biomateriais da UFC, com
e sem aditivo para avaliar suas propriedades quimicas e fisicas. As concentracdes
usadas de didéxido de silicio foram 10%, 20%, 30% e 40% em peso. A relacéo
liquido/p6 utilizada foi de 0,45 mL/g. Os pés foram adicionados numa jarra de
poliacetal, em seguida realizou-se a homogeneizagdo mecéanica num moinho de alta
energia da marca Fritisch modelo Pulverisette 6 com esferas de Zirconia, por 30
minutos a 350rpm. Depois a mistura foi transferida para um becker onde foi
adicionado o liquido (solugéo de acido fosférico com concentracéo 2,0 M). ApGs trés
minutos, a mistura resultante foi transferida para moldes de polimero Teflon® em
formato de cilindros com 6mm de altura e 12mm de diametro. Os corpos-de-prova

foram desmoldados apds 2 horas e deixados em temperatura ambiente.

2. ENSAIOS DE RESISTENCIA A COMPRESSAO DIAMETRAL

Para o ensaio de compressao diametral foi utilizado o equipamento universal
de ensaios da marca Instron modelo 4443, a velocidade de realizagéo do ensaio foi
de 1 mm/min. Para a determinacg&o dos resultados do ensaio mecanico foi utilizada a
equacao (A). Segundo a norma da ABNT - NBR 7222/94.

Ok =" 3 (A)

Onde “oi € a tensdo limite de resisténcia a tragcdo (MPa), “P” é a carga de ruptura

(N), “d” é o didmetro da amostra (mm) e “h” a altura do corpo-de-prova (mm).
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3. ANALISE ESTATISTICA

Os dados obtidos foram sujeitos a tratamento estatistico onde foi utilizado o
teste ANOVA (Anadlise de Variancia de fator unico), que teve como objetivo comparar
se as médias aritméticas entre os tratamentos eram estatisticamente significantes e
0 procedimento de multiplas comparacfes de Tukey-Kramer, para determinar quais

dentre as médias aritméticas eram significativamente diferentes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 apresenta a média dos valores dos ensaios de compressao
diametral das amostras de biocimentos. Observa-se que o dioxido de silicio,
favorece o aumento da resisténcia mecéanica dos biocimentos até que é atingido um

limite, cerca de 30%, quando ocorre um decréscimo significativo na resisténcia.

Tabela 1-Resultados de resisténcia a compressao diametral

Biocimentos (%) | Média da Resisténcia (MPa) | Desvio Padrédo (MPa)
0 0,753333 0,081304
10 1,185333 0,048501
20 1,364333 0,038397
30 1,412333 0,012423
40 0,805 0,06643

A partir dos dados da Tabela 1 foi plotado o gréfico da Figura 2, que

evidencia essa tendéncia de queda na resisténcia mecanica.
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Figura 2 — Ensaio de resisténcia & compresséo diametral

De acordo com o resultado de compressao diametral foi observado que o
diéxido de silicio contribui para o0 aumento da resisténcia até a porcentagem de 30%,
mas por ser altamente reativo e por possuir uma alta area superficial, suas
nanoparticulas tendem a formar aglomerados em razdo da forca de ligacdo entre
elas. A presenca dos aglomerados (B-TCP/SiO;), provavelmente poderia explicar a

gueda na resisténcia mecanica, caso bem apresentado no BIOC30.

TESTE DE ANOVA

Os resultados dos testes de compressao diametral foram submetidos a analise
de variancia (ANOVA de fator anico) com nivel de significancia (a) de 5%, com o
objetivo de averiguar estatisticamente se a variacao dos resultados € diferente para
gue se conclua que as médias aritméticas das resisténcias ndo sao todas iguais,

como mostra a Tabela 2. Os testes sao realizados com estatistica F.
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Tabela 2- Analise de Variancia da resisténcia a compressdo diametral dos

biocimentos.

Fonte de SQ GL MQ F p-valor
Variacao

Aditivo 1,145478 5 0,229096 | 68,708847 | 6,803325E-7
Residuo | 0,030009 9 0,003334

Total 1,175487 14

Ao realizar a analise de variancia observa-se que o dioxido de silicio influencia
de maneira significativa as propriedades mecanicas dos biocimentos para um nivel
de confianca de 0,05%. Neste caso, como o p-valor € menor do que o a especificado
rejeita-se a hipétese nula de igualdade das médias, ou seja, podemos dizer que
existe diferenca estatisticamente significativa na média aritmética das resisténcias a

compressao diametral dos biocimentos.

Teste de Tukey-Kramer

Como o teste ANOVA demonstrou haver diferencas entre os niveis, o metodo
de comparacbes mudiltiplas de Tukey (avalia a igualdade entre os niveis) foi
empregado para determinar quais niveis apresentam diferencas estatisticamente
significativas. Uma forma de se avaliar se existe ou ndo igualdade entre os niveis é
observando os intervalos de confianca na Figura 3, se o valor “zero”, pertencer ao

intervalo ndo rejeitamos a hipétese de igualdade entre os niveis.
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Intervalos de Confianca (95%)

40 30 HIH
40 20 HEH

40 10 HEH
40 0 -

a0 20 4

L

30 10+ il

a0 0+ HEH
20 10 + HElH

20 0 4 HIH
10 0 4 HilH

-1 0 1
Diferenca entre medias do niveis

Figura 3 — Teste de Tukey-Kramer

Desta forma, vemos que existem diferencas significativas entre quase todos os
pares de média, e ndo se refeita a hipotese de igualdade entre 0 — 40 e 20 - 30. Isso
implica que entre 0 e 40% e 20% e 30 % produzem aproximadamente, a mesma
resisténcia & compressdo diametral e que todos o0s outros niveis testados de
concentracdo produzem resisténcias diferentes.

Conforme Ishikawa e colaboradores (2002) e Nakagawa e colaboradores
(2007) para conseguir um reforco nas propriedades mecéanicas dos CFC’s, o aditivo
deve se entrelacar a apatita formada durante a reacdo de pega, caso contrario 0s
aditivos podem favorecer a formacéo de poros e diminuir as propriedades mecanicas
dos cimentos. Outra forma citada na literatura para aumentar a resisténcia dos
CFC’s, é deixar o CFC produzido em contato com o liquido corporal simulado
(solucdo sintética que simula o plasma sanguineo), pois o liquido favorece o
crescimento e 0 entrelacamento dos cristais produzidos, aumentando a

resisténcia” 19,
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CONCLUSAO

Por meio dos resultados obtidos de resisténcia a compressédo diametral dos
biocimentos, pode-se observar que o diéxido de silicio esta influenciando a
resisténcia do material e observa-se também que um aumento acima de 30% desse
aditivo pode reduzir bruscamente a resisténcia mecéanica do material, devido a

formacéo de aglomerados, que gera poros diminuindo a resisténcia mecanica
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CHARACTERIZATION OF MECHANICAL STRENGTH OF THE BIOCIMENTS
BRUSHITE / TRICALCIUM PHOSPHATE INCLUDED WITH SILICON DIOXIDE IN
PLANNING OF FACTORIAL EXPERIMENTS

ABSTRACT

Calcium phosphate biocements have high osteoconductivity, ease of molding, easy
handling, excellent biocompatibility and bioactivity. However, the low mechanical
strength is the main problem of these biociments therefore, add additives to improve
its physical properties is needed. The objective of this research is characterization
between the mechanical strength of the biociments brushite / tricalcium phosphate
formulated with different concentrations of silicon dioxide by factorial experiment. The
biociments were produced by the addition of silicon dioxide of tricalcium phosphate
bioceramic. The analyses of these samples were made by diametrical compression
according to ABNT-NBR 7222/94, In this essay was handled the universal equipment
called Instron 4443 model and for statistical analysis of the factorial experiment was
made by (Origin ® 8) software. The results of the mechanical strength of the different
compositions biociments showed that the percentage of silicon dioxide present cause
influences in the mechanical strength of the material.

Key-words: biociments, brushite, statistical.
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