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RESUMO: Este estudo tem por objetivo o
desenvolvimento de uma superficie bioativa
para o titanio a partir de tratamentos térmicos
e quimicos, com solucdes de estréncio (Sr) e
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magnésio (Mg). Os tratamentos quimicos foram
feitos na superficie de titdnio comercialmente
puro (TiCP) com solucbes de NaOH e
sequencialmente separadas em uma solugao
de cloreto de estroncio (SrCl2) e outras
em cloreto de magnésio (MgCl2). Ap6s os
tratamentos quimicos, as pecas foram tratadas
termicamente a 600 °C. Foram avaliadas em
SBF por 3 e 7 dias para a anélise da formacao
de apatita, ou seja, para ver o comportamento
da sua bioatividade. A morfologia das amostras
foi avaliada por microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) e as fases cristalinas foram
caracterizadas através de difracdo de raios-X
(DRX). Nas anélises feitas por MEV foi possivel
constatar diferentes resultados em relacéo a
formacéo de apatita. A amostra tratada com
sal de magnésio apresentou uma taxa maior
na formacao de apatita nos 3 primeiros dias, e
a tratada com SrCI2 mostrou inicialmente uma
taxa menor na formacgao de apatita, porém apos
3 dias houve um aumento nessa formacéo.
Pela analise em DRX apresentou a formacéao
de fases de didxido de titéanio (anatase e rutilo)
e teve uma formacéo de titanato de sédio em
todas as amostras. Na peca banhada com
magnésio apresentou MgTi204 e na com
estroncio apresentou Sr3Ti207.

PALAVRAS-CHAVE:
Apatita; Magnésio; Estroncio.

Titanio; Bioatividade;
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BIOACTIVE SURFACE TITANIUM OBTAINING FROM CHEMICAL MODIFICATION
WITH STRONTIUM AND MAGNESIUM

ABSTRACT: This study aims to develop a bioactive surface for titanium from thermal
and chemical treatments with strontium (Sr) and magnesium (Mg) solutions. Chemical
treatments were performed on commercially pure titanium with NaOH solution first and
sequentially treated with strontium chloride (SrCl2) and magnesium chloride (MgCI2)
solutions. After chemical treatments, the samples were heat treated at 600 ° C. They
were evaluated in SBF for 3 and 7 days for the analysis of apatite formation, that is,
to see the behavior of their bioactivity. The morphology of the samples was evaluated
by scanning electron microscopy (SEM) and the crystalline phases were characterized
by X-ray diffraction (XRD). SEM images demonstrated different results in relation to
the formation of apatite. The sample treated with magnesium showed a higher rate of
apatite formation in the first 3 days, and the SrCl2-treated sample initially showed a
lower rate of apatite formation, but after 3 days there was an increase in this formation.
The XRD analysis showed the formation of titanium dioxide (anatase and rutile) and
sodium titanate. The MgTi204 and Sr3Ti207 phases were observed on the pieces
treated with magnesium chloride and strontium chloride, respectively.

KEYWORDS: Titanium; Bioactivity; Apatite; Magnesium; Strontium

11 INTRODUCAO

O titanio € amplamente utilizado na area da saude para confecgéao de proteses.
Ele é fundamental nesse ambito pois, além de ser um material de boa resisténcia
mecanica e baixa densidade, é biocompativel. Contudo, ndo apresenta caracteristicas
de bioatividade na formacado do tecido ésseo. Para que apresente bioatividade e
auxilie a formacao da apatita junto ao 0sso, alguns processos quimicos podem ser
efetuados em sua superficie. Estudos indicam que alguns elementos presentes no
corpo humano possuem efeitos anabolizantes no metabolismo 6sseo, o estroncio (Sr)
e 0 magnésio (Mg) séo alguns dos elementos apontados (OKUZU et al., 2017). O Sr
€ capaz de controlar a atividade biolégica de células 6sseas atuando na reabsorcao
Ossea e na diferenciacao dos osteoblastos (PARK et al., 2013) e o0 Mg envolve-se no
metabolismo 6sseo desempenhando um papel fisioldgico na angiogénese, crescimento
e mineralizacéo do tecido 6sseo (HOPPE; GULDAL; BOCCACCINI, 2011). Tendo em
vista as caracteristicas do Sr e do Mg, a intencao do trabalho é avaliar o comportamento
da superficie de titanio tratada com cloreto de estroncio (SrCl,) e cloreto de magnésio
(MgCl,). Também visa analisar a bioatividade pela precipitagao de apatita em solugéo
de SBF.
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2 | MATERIAIS E METODOS

Foram usadas pecas de titdnio comercialmente puro (TiCP) com 15 x 10 x 3 mm.
As pecas foram lixadas com lixas de granulometria 120, 220, 320, 400 e 600, polidas
com suspensao de alumina 1um e limpas, por 15 min., em ultrassom com acetona e
agua destilada. Apés, as mesmas foram colocadas em uma solu¢ao de NaOH 5 M por
24h a 60 °C e, posteriormente aquecidas a 600 °C (NaOH-600) a taxa de 5 °C/min,
sendo mantidas por 1h e resfriadas naturalmente. Algumas amostras foram separadas
para um novo banho térmico de 60 °C por 24h divididas em uma solugéo de SrCl, 5
M (NaOH-SrCl,) e outras em uma solugéo de MgCl, 5 M (NaOH-MgCl,). Depois de
retiradas das solucdes e lavadas com agua destilada, foram novamente sujeitas a
aquecimento de 600 °C, nos mesmos parametros citados anteriormente. As amostras
tratadas quimica e termicamente foram postas em SBF (10 mL por amostra) durante
3 e 7 dias a temperatura de 37°C e a solucéao foi trocada a cada 48h. A morfologia e a
composicao quimica da superficie das amostras foi avaliada por microscopia eletronica
de varredura (MEV), fazendo uso de um microscopio Zeiss Auriga com coluna de
elétrons do tipo Field Emission Gun (FEG) e com um detector de raios-x caracteristico
(EDS). A difracao de raios-X (DRX) foi usada para caracterizar as fases cristalinas e
foi usado um difratdmetro Bruker, modelo DR2 PHASER.

3| RESULTADOS

O DRX da amostra somente banhada com NaOH apresentou a formacgéao de fases
de anatase (ICDD:00-021-1272), rutilo (ICDD:01-070-7347), Na,(TiO,) (ICDD:01-080-
6124) e uma regido amorfa na faixa de 2q= 15-30°. No difratograma da amostra NaOH-
600 foram observadas as mesmas fases, porém houve uma redug¢ao da regiao amorfa.
A amostra NaOH-MgCl, apresentou TiO, e MgTi,O, (ICDD:00-016-0215) e a amostra
NaOH-SrCl, mostrou TiO, e Sr,Ti,O, (ICDD:00-011-0663) (figura 1). As micrografias
de MEV de todas as amostras tratadas quimicamente e termicamente, antes da
imersdao em SBF, apresentaram uma morfologia superficial semelhante a uma rede
(figura 2). No caso da amostra tratada com NaOH-SrCl, o filme formado apresentou
uma estrutura mais fechada que as demais (figura 2C). Ap6s 3 dias de imerséo no
SBF, a superficie da amostra com NaOH apresentou grande precipitacdo de célcio,
porém conforme analise de EDS, ndo possui vestigios de fosfatos, caracteristicos da
formacéo de apatita (figura 3). No caso da amostra NaOH-SrCl,, houve a dissolugao
do filme observado antes da imersdo em SBF e alguns pontos de aglomerados que
podem ser o inicio da formagéo de apatita (figura 4C). Para a amostra de NaOH-MgCl,
foi observado a formacao de apatita, porém foi observado pontos de delaminagéao do
filme da superficie (figura 4B). As analises de MEV apés 7 dias de imersao em SBF
mostram que a formagéo de apatita em NaOH-600 e NaOH-MgClI, foi semelhante
(figuras 4D e 4E). Para a amostra NaOH-SrCl, houve o aumento dos ndcleos de
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precipitacdo de apatita apos ter decorrido 7 dias de imersdao em SBF (figura 4F),
contudo foi observado a delaminagé@o do filme, semelhante a NaOH-MgCl,, apds 3

dias no SBF.
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Figura 1 — Caracterizacao das fases cristalinas das amostras via DRX

Fonte: Realizado pelos autores

Figura 2 — MEV das amostras apos tratamento quimico e térmico. A) Amostra NaOH-600; B)
Amostra NaOH-MgCI2; C) Amostra NaOH-SrCI2

Fonte: Realizado pelos auto
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Figura 3: Andlise de EDS da amostra NaOH-600

Fonte: Realizado pelos autores

Figura 4: MEV das amostras ap6s 3 e 7 dias imersas em solugéo de SBF. A) NaOH-600 ap6s 3
dias; B) NaOH-MgCI2 ap6s 3 dias; C) NaOH-SrCI2 apés 3 dias; D) NaOH-600 ap6s 7 dias; E)
NaOH-MgCI2 apos 7 dias; F) NaOH-SrCI2 apés 7 dias

Fonte: Realizado pelos autores

4 |1 DISCUSSAO E CONCLUSAO

A partir dos resultados de EDS € possivel observar que a maior precipitacado de
Ca na amostra tratada em solugdo de NaOH, apds trés dias de imersdao no SBF, em

Impactos das Tecnologias na Engenharia Biomédica Capitulo 6



funcdo da presenca de titanato de sodio na amostra e maior percentual de lixiviagdo
dos ions Na e troca com o ion Ca da solugdo. A estrutura porosa identificada pela
microscopia eletronica é justificada por Kim et al. (1996) que, quando o titanio é
imerso em solugcédo de NaOH ha dissolu¢do de camada de 6xido permitindo a corrosao
e formacao de grandes poros na superficie do material, seguida de incorporacao
dos ions sbdio aos ions HTiO,, a se formar titanato de sédio (Na,TiO,). Conforme
0 observado por Yamaguchi et al. (2013), as amostras NaOH-MgCl, apresentaram
maior nucleacdo de apatita comparados com os outros tratamentos. Porém, houve
uma delaminagéo do filme. Ja as pegas mergulhadas em NaOH-SrCl, apresentam
formacao de pequenos nucleos de apatita e um filme poroso apdés trés dias no SBF,
esse resultado é diferente do observado por Yamaguchi (YAMAGUCHI et al. 2012).
Conforme o que foi apresentado nos resultados as fases anatase e rutilo estao presentes
em funcéo da baixa temperatura do tratamento térmico, pois a fase anatase é estavel
até a temperatura de 800°C (Allen et al. 2018). Para trabalhos futuros, planeja-se fazer
a andlise da superficie das amostras ap6s imersdao em SBF por difracdo de raios-x,
o estudo celular para a verificar a citotoxicidade e novos testes mudando a rampa de
aquecimento e resfriamento do tratamento térmico com novas amostras.
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