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APRESENTACAO

Caro(a) leitor(a)

Como definir a engenharia? Por uma 6ética puramente etimoldgica, ela é derivada
do latim ingenium, cujo significado € “inteligéncia” e ingeniare, que significa “inventar,
conceber”.

A inteligéncia de conceber define o engenheiro. Facil perceber que aqueles cujo
oficio esta associado a inteligéncia de conceber, dependem umbilicalmente da tecnologia
e a multidisciplinaridade.

Nela reunimos varias contribuicées de trabalhos em &reas variadas da engenharia
e tecnologia. Ligados sobretudo a indUstria petroquimica com potencial de impacto nas
engenharias. Aos autores dos diversos trabalhos que compde esta obra, expressamos o
nosso agradecimento pela submissao de suas pesquisas junto a Atena Editora. Aos leitores,
desejamos que esta obra possa colaborar no constante aprendizado que a profissdo nos
impoe.

Boa leitura!

Jodo Dallamuta
Henrique Ajuz Holzmann
Rennan Otavio Kanashiro
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RESUMO: Devido a necessidade de reparar ou
reconstruir tecidos 6sseos, sdo desenvolvidos
biomateriais com aplicagcbes biomédicas para
proporcionar melhor qualidade de vida as
pessoas que necessitam recorrer a esse tipo
de tratamento. Para a sele¢cdo do material a ser
utilizado, € necessario avaliar alguns fatores
fundamentais como, sua resisténcia mecéanica,
biocompatibilidade e biofuncionalidade. Muitas
vezes, apenas um material ndo possui todas
as propriedades desejadas, sendo necessaria
a formagé@o de um composito, com a finalidade
de garantir as caracteristicas adequadas. O
presente trabalho tem como objetivo avaliar
as propriedades mecanicas de um composito
ceramico zirconia/alumina desenvolvido para
aplicacdo em protese craniomaxilofacial,
bem como sua citotoxicidade em fibroblastos
humanos. Seréo feitos ensaios de resisténcia a
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compressao, tenacidade a fratura, Microscopia
Eletrénica de Varredura e medida do tamanho de
particulas.

PALAVRAS-CHAVE: Biomateriais, zircoOnia,
alumina, prétese craniomaxilofacial, propriedades
mecanicas.

SYNTHESIS AND EVALUATION OF
THE MECHANICAL PROPERTIES OF
A CERAMIC ZIRCONIA AND ALUMINA

COMPOSITE FOR APPLICATION IN

CRANIOMAXILLOFACIAL PROSTHESIS

ABSTRACT: Due to the need to repair or
reconstruct bone tissues, biomaterials for
biomedical applications are developed to provide
better quality of life for people who need to
use this kind of treatment. Firstly, to select the
material to be used, it is necessary to consider
some fundamental factors about it such as its
mechanical resistance, biocompatibility and
biofunctionality. Often, only simple material does
not have all the desired properties, requiring the
formation of a composite, in order to guarantee
adequate characteristics. The present research
aims to evaluate the mechanical properties of a
ceramic zirconia / alumina composite developed
for application in craniomaxillofacial prosthesis,
as well as its cytotoxicity in human fibroblasts.
Tests will be made of resistance to compression,
fracture toughness, scanning electron microscopy
analyze and particle size measurement.
KEYWORDS: Biomaterials, zirconia, alumina,
craniomaxillofacial prosthesis, mechanical
properties.
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11 INTRODUGCAO

O corpo humano tem uma habilidade limitada para corretamente auto regenerar
grande, se nao total, parte de seus tecidos e 6rgaos que eventualmente tenham perdido
sua integridade por um dano severo como resultado de transtornos médicos envolvendo
certa disfungdo em seus tecidos ou graves danos ao seu funcionamento. (CHEN; LIU,
2016)

Encarando este cenario onde é possivel encontrar cada vez uma maior quantidade
de traumas, doencgas degenerativas e anormalidades congénitas a engenharia de tecidos
e a medicina prometem encontrar novos métodos para uma gama de diversas doencas
que, atualmente, séo intrataveis. Além disso, na maioria dos casos, esse tipo de pesquisa
procura auxiliar e acelerar o processo regenerativo, estimulando o potencial de cura
inerente do paciente ou, alternativamente, para criar tecidos biolégicos de substitui¢éo (ou,
mais desafiadoramente, 6rgdos inteiros) as partes do corpo substituidas, deterioradas ou
perdidas. (CHEN; LIU, 2016)

21 CONCEITUAGAO TEORICA

2.1 Biomaterias e Biocompatibilidade

Os biomateriais s@o materiais de origem sintética ou biol6gica que séo utilizados na
criacao de implantes e sistemas que terdo contato com sistemas biolégicos ou tecidos vivos
com o intuito de reparar algum tipo de injuria tecidual a fim de restaurar fungées que foram
comprometidas por traumatismos ou processos degenerativos naturais. Contudo, varios
autores buscam definir biomaterial como qualquer material “nao-vivo” utilizado na medicina
que tém o propdsito de interagir com um organismo ou sistema vivo. Biocompatibilidade
também & um conceito associado aos biomateriais, que é tratada como a capacidade de um
material tem de desempenhar uma certa fungéo quando alocado em um certo sistema vivo,
ou seja, de receber uma resposta do organismo positiva. (TURRER; FERREIRA, 2008)

Um grande desafio no estudo do campo dos biomateriais é que todo dispositivo que
substitui um tecido vivo tém que substituir um tecido ao qual a natureza levou milhdes
de anos para otimizar seu funcionamento, ou seja, durante milhdes de anos houve
diversas mudancas evolutivas nos mesmos que possibilitaram uma melhora significativa
de suas propriedades fisicas. Estes tecidos também possuem capacidade de crescimento,
regeneracdo e reparo que dificultam ainda mais a busca de um biomaterial perfeito.
Desta forma, todos os biomateriais que sao artificiais representam somente ajustes de
caracteristicas e propriedades fisicas encontrados previamente no tecido. O sucesso ou
fracasso destes materiais dependem totalmente de que fungéo ele esta sendo aplicado e,
principalmente, a interacao que este novo corpo terd com o ambiente vivo de certa parte do
corpo. (OREFICE et al, 2006)
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Biocompatibilidade pode ser entendida como uma caracteristica de um material
que € usado como substituto de um tecido ou érgdo de ndo causar reagdes indesejaveis
ao paciente. Este material deve desempenhar a fungdo durante longo tempo sem haver
a necessidade de substitui-lo. Um material que apresenta essa caracteristica ndo pode
causar danos onde é alocado e/ou nos tecidos proximos a ele, assim como também, nao
pode causar reagfes imunolégicas locais — infec¢gdes — em tecidos, dérgdos ou sistemas
distantes do local onde foi implantado. (DA SILVA, 2017)

A biocompatibilidade de um material est4d associada a quatro fatores muito
importantes. O primeiro fator esta relacionado aos fendémenos fisico-quimicos que
acontecem entre o implante e o tecido nos primeiros instantes de contato. O segundo
aspecto é a resposta do corpo mediante ao biomaterial implantado. As mudangas que os
materiais sofrem no meio em que foram implantados, como corrosdo e degradacgéo, é o
terceiro fator. E por ultimo, o organismo pode ter reagbes em outras partes que ndo estéo
conectados com o implante. (MAIA et al, 2017)

2.2 Bioceramicas

Materiais cerdmicos apresentam como caracteristica comum possuir tanto metais
como ndo-metais em sua constituicdo. Estes componentes sdo unidos através de ligagbes
ibnicas e/ou covalentes. Desta forma, suas propriedades diferem dos metais, sendo
tratados, geralmente, como isolantes, transllcidos, ndo-deformaveis e bem estaveis. Com
isto, s&o muito usados como materiais refratarios, assim como o MgO, pois pode suportar
grandes temperaturas sem perder sua estabilidade. (VAN VLACK, 1984)

Os materiais ceramicos sdo compostos inorganicos, nao metalicos, tipicamente
duros, frageis, com altas temperaturas de fuséo, baixa condutividade elétrica e térmica, e
boa estabilidade quimica. (CALLISTER)

Os materiais ceramicos e vitreos tém sido usados durante um longo tempo pela
industria médica devido ao fato de sua ampla capacidade de aplicacdo em diversos casos.
Porém, o uso de ceramicas intracorporeas (préteses) € um fato recente da medicina. Por
exemplo, a alumina vem sendo usada somente ha 20 anos. (OREFICE et al, 2006)

Por ser uma classe de biomateriais, as ceramicas, vidros e vitroceramicas séao
utilizadas principalmente para a substituicdo de tecidos conectivos ditos duros. Muitas destas
ceramicas ja foram testadas em corpos humanos, mas nédo apresentaram caracteristicas
favoraveis para sua utilizagdo. O sucesso de uma bioceramica esta na associacao de uma
relacdo favoravel com tecidos vizinhos ao seu local de implante e um bom comportamento
mecanico para exercer a fungdo do tecido danificado. (OREFICE et al, 2006)

Ceramicas tém sido usadas como componentes ortopédicos desde a década de
70, quando Boutin e Blanquaert comecaram a usar uma articulacdo artificial de quadril
composta de alumina (Al203) em um estudo que durou 10 anos. Por volta da mesma
época, Shikata (1977) reportou sua experiéncia com alumina usada em articulagdes da
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cabeca femoral de pacientes. (KURTZ et al, 2014)

O potencial de uma ceramica como biomaterial recai em suas compatibilidades
fisiologicas com o ambiente. Bioceramicas sdo compativeis porque sdo compostas de ions
comumente encontradas em ambiente fisiolégico (calcio, potassio, magnésio, sédio e etc)
e por ions que apresenta toxicidade limitada para tecidos do corpo (zirconia e ftitania).
(HENCH, 2013)

Como é conhecido, nenhum material é realmente inerte, ja que todos materiais
incitam algum tipo de reagdo do organismo mesmo sendo muito pequena. Ceradmicas
bioinertes possuem comportamento quase inerte. As ceramicas inertes nao sdo soluveis
em meio fisioldgico conseguindo garantir uma estabilidade neste ambiente por muito
tempo. Quando é aplicada em implantes, materiais ceramicos possuem ligacées por meio
de ancoramento mecénico. Quando é alocada, ha a formagéo de um tecido fibroso em volta
do material. (OREFICE et al, 2006)

Em aplicacbes biomédicas, ceramicas bioinertes com uma alta resisténcia sdo
usadas como 0sso0s, juntas e aplicagdes dentarias para suportar altas cargas mecanicas.
Alumina é conhecida por possuir alta resisténcia ao desgaste e comportamento bioinerte
notavel. Por outro lado, a zircbnia apresenta um menor Médulo de Young e apresenta uma
dureza maior que a alumina. Um estudo prévio demonstrou que um composito de Zirconia-
Alumina possui ~ 6,7 MPa de resisténcia a fratura maior que um osso cortical. (ESFAHANI
et al, 2006)

Bioceramicas baseadas em alumina e zirconia tém encontrado variadas aplicagdes
na ortopedia e implantes dentarios devido a sua alta resisténcia a corrosédo, excelente
dureza, alto Modulo de Young, resisténcia mecanica adequada e comportamento bioinerte.
(PANDEY et al, 2013)

2.3 Alumina

O o6xido de aluminio, também chamado de alumina que possui férmula molecular
AI208 apresenta diversas formas cristalinas. A principal forma de extragéo deste material
€ através do beneficiamento pelo processo de refinamento Bayer do aluminio feito a partir
de minérios de bauxita. (SARTORI, 2015)

Uma das mais importantes propriedades da alumina € sua alta temperatura de
fus@o, estabilidade quimica, resisténcia elétrica e dureza. (LEE; RAINFORTH, 1994)

A alumina é utilizada na forma densa ou porosa principalmente na forma a-Al203
policristalina produzida através de um processo de prensagem e sinterizagdo numa
temperatura de 1.600°C. Seus usos principais s&o como ponto de apoio de carga em uma
protese de quadril e implantes dentarios, pois suas principais caracteristicas apresentam
uma excelente combinagéo da resisténcia a corroséo, resisténcia a abrasao, alta resisténcia
mecanica e uma boa biocompatibilidade, sendo considerada bioinerte. (OREFICE et al,
2006)
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2.4 ZircOnia

O diéxido de zircdnio (ZrO2) ou zircdnia, foi um material ceramico identificado pela
primeira vez em 1789 pelo quimico alem&ao Martin Heinrich Klaproth ao ser obtido com o
aquecimento de algumas pedras preciosas de zircdo. Foi isolado pela primeira vez pelo
quimico sueco Jons Jacob Berzelius em 1824, seu principal uso durante um tempo foi como
pigmentacéo para ceramica quando misturado com raros 6xidos de terras. (LANCA, 2017)

Ceramicas feitas de zirconia tem grandes vantagens em relagdo a outros
materiais ceramicos, devido aos mecanismos de endurecimento que operam durante sua
transformacgéo de microestrutura que dao aos seus componentes, propriedades mecanicas
muito interessantes. As pesquisas sobre 0 uso de ceramicas de zircénia como biomaterial
comecaram por volta de vinte anos atras, e agora a zirconia estabilizada com itria (Y-YZP)
€ amplamente usada na area biomédica. (PICONI; MACCAURO, 1999)

Entre todos os materiais usados na ortopedia, zirconia € talvez uma que possui a
maior controvérsia entre os cientistas, industria e médicos. Zirconia foi introduzida 20 anos
atras para resolver problemas relacionados a fragilidade da alumina e seu consequente
potencial de falha em seu uso para implantes. Atualmente, mais de 600.000 de implantes
relacionados a cabeca femoral — parte do fémur que entra em contato com o quadril — séo
feitos de zirconia. (CHEVALIER, 2006)

31 MATERIAIS E METODOS

3.1 Processamento Ceramico

Para a realizagéo deste experimento, foi preciso desenvolver experimentalmente
uma bioceramica para diversos ensaios e testes. Durante a preparagéo da barbotina, foi
feita uma mistura de 50 gramas de zircOnia e 50 gramas de alumina, para a formagéo do
composito alumina-zirconia. Para completar o volume adequado, foi adicionado 400 mL
alcool etilico 70%. O defloculante utilizado foi bicarbonato de sédio na quantidade de 3
gramas.

Os procedimentos basicos desenvolvidos durante este experimento, realizado
nos pos ceramicos, seguem as seguintes etapas: preparagdo da barbotina, moagem da
barbotina em um moinho de bolas, desaglomeracéo da barbotina, secagem do material,
conformacao dos corpos de prova utilizando uma prensa uniaxial, sinterizagéo e preparagéo
das amostras através de lixamento e polimento. Foi utilizado um molde cilindrico de aco inox
310 com cavidade no centro de 18 mm de didmetro e 500 mm de profundidade segundo a
norma ASTM C773-88.

3.2 Caracterizacao das amostras e avaliacao das propriedades mecénicas

A categorizacdo das microestruturas das amostras geradas durante o experimento,
utilizou o processo de Microscopia eletronica de Varredura. Este trabalho utilizou o
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microscépio eletrénico de varredura, ou MEV, modelo JSM- IT300LV. Esta operagédo tem
como objetivo avaliar e estudar as porosidades abertas superficiais das amostras e de
fratura, conforme a norma NBR 13818. A anadlise foi dividida em duas etapas distintas.
Uma delas foi realizada em uma regiao superficial do material e a outra em uma regiéo de
fratura.

Para o ensaio de granulometria das amostras, foi realizado um teste em duas
amostras distintas. A analise da distribuicdo granulométrica dos p6s ceramicos foi realizada
na Universidade Federal de Minas Gerais por meio do Software Cilas. Para a determinagéo
da microestrutura e das propriedades mecanicas das amostras, foram realizados ensaios
de compressao, compressao diametral, célculo da absor¢édo de agua, andlise feita em
microscépio 6tico e medida de tamanho de poro.

3.3 Ensaios biolégicos

Para determinar a citotoxicidade de agentes medicinais potenciais e de outros
materiais toxicos foi realizado o Ensaio de MTT. O ensaio de captagdo do corante
Tetrazolium (MTT) tem capacidade de avaliar a metabolizacdo deste sal pela acdo de
enzimas mitocéndriais. (BERRIDGE et al., 1993). As linhagens celulares foram cultivadas
em meio de cultura em uma placa de 24 pocos numa densidade de 5x104 células por pogo
e incubadas por 18 horas a 37°C em estufa com 5%C0O2 (GOMIDE, 2010).

41 RESULTADOS

4.1 Processamento Ceramico

A primeira etapa do presente trabalho tinha como foco a sintetizacdo de um
compoésito de 50% de alumina e 50% de zircOnia. Ambos os materiais, inicialmente em
formato de pé cerdmico demonstraram uma excelente capacidade de serem mesclados
e administrados em um formato cilindrico. As amostras padroes foram de 5 e 10 gramas.
As amostras de 10 gramas foram utilizadas para ensaios mecanicos de compressao,
compressao diametral e ensaio MTT, e as amostras de 5 gramas foram utilizadas para a
andlise do MEV, granulometria o ensaio de Arquimedes.

4.2 Caracterizacao das amostras e avaliacao das propriedades mecénicas

A utilizacdo do MEV, ou microscopio eletronico de varredura, foi necessaria para
caracterizar a microestrutura das amostras geradas durante o experimento. A analise foi
dividida em duas etapas distintas. Uma delas foi realizada em uma regido superficial do
material e a outra em uma regiédo de fratura. As figuras 1 e 2 representam, com ampliacao
de 500x (a esquerda) e 2000x (a direita), as imagens obtidas pelo MEV respectivamente

nas regioes de superficie e de fratura do material.
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Figura 1: MEV na Regido de superficie
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Figura 2: MEV na Regi&o de fratura

Os resultados observados no MEV experimento foram satisfatérios, a superficie
apresentou uma porosidade média de 1.9224 um enquanto a regiéo de fratura apresentou
uma porosidade média de 1.7262 um. Este fen6meno evidéncia que o material tem uma
maior densidade interna em relacdo a densidade superficial, isto se deve ao fato do
processamento ceramico que foi realizado nas amostras, desde o processo de compactacao
do pé até o processo de sinterizagéo.

Como o material tratado € uma bioceramica utilizada para préteses, é desejavel que
o0 mesmo tenha uma baixa porosidade, ja que o material quando utilizado como substituto
6sseo requer que haja um desenvolvimento celular na superficie do mesmo.

Os experimentos de compressdo normal e compressao lateral apresentaram uma
média de tensdo de ruptura de 12,61 MPa e 4,22 MPa, respectivamente. Estes valores,
estipulados por experimentos anteriores, demonstram uma excelente capacidade do
material como substituto 6sseo.

O ensaio de absorcéo de agua, ou também chamado de Ensaio de Arquimedes,
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foi realizado utilizando 7 amostras. A média de absor¢cdo de agua pelo biomaterial foi de
20,09% do seu peso em agua. De forma resumida, quando em contato com o corpo, o
compoésito estudado apresentaria uma massa relativa 20% maior que quando seca.

Para o ensaio de granulometria das amostras, utilizando duas amostras distintas,
apresentaram valores de diametros de graos médio de 10,59 um e 12,52 um. Esse
resultado foi satisfatorio, pois o objetivo era atingir o tamanho minimo de 10 um devido a
biocompatibilidade do material. Os resultados deste ponto estdo demonstrados na figura
3 abaixo.

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA

ELAS CILAS 1064 Liquido

Faixa: 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes

Ref da amostra : HM308620182 Ultrasom 180 s (+durante)

Type of product : Amostra Branca Concentragio 2130

Client : Prof.Eduardo Didmetro a 10% 1020 mu

Comentarios 1 Amostra Sdlida Didmetro a 50% 168 mu

Liguido : Water (eau) Didmetro a 90% -1059 mu |

Agente dispersante | TRITONX100 ametro medio - 340 mu

Operador :lida Fraunhofer

Empresa . Densidade/Fator e

Localizacio : Superficie especifica

Data® 18/06/2018 Hora @ 16:53:57 Diluigde automatica  : N3o / Nao

Indice med. 12745 Medida./Limp. : 6O/G60/3

S0P : Incremento
Valores cumulativos particulares in volume / passante

X 1.00 500 10.00 15.00 20.00 30.00 3800 45 00 56.00 75.00 l
Q3| 3447 81.69 80.39 94.98 98.71 100.00 | 10000 | 10000 | 10000 |100.00 |

x tdidmetro /mu Q3 : valor cumulativo/ % g3 : Histograma / %

DISTRIBUICAQ GRANULOMETRICA

H . .
CILAS CILAS 1064 Liquido

Faixa : 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes

Ref da amostra - HM308620181 Ultrasom - 80 s (+durante)

Type of product  : Amostra Branca Concentragio 1129

Client : Prof Eduardo Diametro a 10% 1034 mu

Comentarios :Amostra Sdlida Diametro a 50% 186 mu

Liguido - Water (eau) Didmetro a 90% 11252 mu |

Agente dispersante : TRITONX100 iam médio T 3585 mu

QOperador lida Fraunhofer

Empresa : Densidade/Fator —_

Localizagdo : Superficie especifica

Data: 18/06/2018 Hora: 16:51:08 Diluigio automatica  : N&o / Ndo

Indice med. 12744 Medida /Limp. : BOEO3

SOP : Incremento
Walores cumulativos particulares in volume /

x 1.00 5.00 10.00 15.00 20.00 30.00 38.00 45.00 56.00 75.00 |
Q3| 3019 7819 856.78 9337 9811 100.00 | 100.00 (100.00 | 10000 |100.00

Figura 3: Distribui¢do granulométrica

4.3 Ensaios biolégicos

A figura 6 exibe graficamente o resultado dos experimentos de viabilidade celular
realizados em laboratério, usando placas Petri contendo fibroblastos humanos e o
composito Al203/ZrO2.

O primeiro experimento, representado pela primeira coluna do grafico, representa um
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controle para fins comparativos, onde nele ha uma populacao de células correspondendo
100% do total. No segundo, ha um cultivo de células em um meio contendo produto iénico
(10% v.v. de soro bovino fetal (SBF) (Gibco, EUA)), formando um ambiente propicio para
o0 crescimento da populacdo de fibroblastos. Na ultima coluna, pode ser observado o
resultado de um meio contendo o produto iénico, os fibroblastos e o compésito. Como pode
ser visto, as células conseguiram sobreviver nesse meio e além disso, continuaram a se
proliferar. Esse fato mostrou que o composito, fruto desse trabalho, ndo apresentou toxidez
as células de fibroblastos humanos, propiciando um ambiente favoravel a fixagdo e ao
desenvolvimento das células. Percebe-se, no entanto, que o crescimento das populagbes
de células, comparando-se as colunas do meio e a esquerda, néo foi significante (cerca de
17%), o que torna inconclusivo se o biomaterial incentiva ou néo a proliferacao de células
humanas.

Com a analise de citotoxidade conclui-se que as células humanas conseguem viver
em um meio contendo o material AI203/ZrO2, o que permite concluir que o composito
possui as caracteristicas de um biomaterial.

MTT - Al203/2r02

160

120

® 8O

a0

0

Controle Meio + Células Meio + Células + Biomaterial

Figura 4: Resultado de citotoxidade

51 CONSIDERAGCOES FINAIS

Pelos ensaios e resultados demonstrados ao decorrer deste artigo € possivel afirmar
que um compésito de Alumina e Zircénia apresenta de forma contundente as caracteristicas
necessarias para a sua utilizagdo como um biomaterial com a fun¢@o de substituir tecidos
0sseos danificados na regiao craniomaxilofacial.
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