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RESUMO: O reparo e a substituigdo de tecido lesado ou perdido é um
problema de extrema importancia para a medicina contemporanea. A
hidroxiapatita, Ca, (PO, (OH), (HA), é a bioceramica mais similar
a fase inorganica do tecido dsseo, além de ser bioativa. Hidroxiapatitas
com substituigoes ionicas parciais e outras biocerdmicas bioativas sao
adotadas como enxertos dsseos sintélicos. Estes podem ser produzidos
em diferentes formas, tais como microesferas, arcabougos porosos ou
granulos. Neste trabalho, HA parcialmente substituida com silica
biogénica e niobato de sodio e potdssio (KNN) foram sintetizados e
processados sob a forma de granulos. Os materiais foram calcinados,
prensados e sinterizados, posteriormente sendo moidos e peneirados.
As amostras foram caracterizadas por difragao de raios X (DRX),
microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia por
dispersdo de energia (EDS). Os resultados mostraram a presenga de
poros micromélricos e nanomélricos nas amostras de HA, com maior
porosidade naquelas com maior porcentagem da silica.

PALAVRAS-CHAVE: Hidroxiapatita. Piezeletricidade. Biomateriais.
Granulos.

1. Introducao

s biomateriais sdo materiais biocompa-

tiveis, naturais ou sintéticos, e podem

pertencer a qualquer uma das classes
de metais, ceramicas, polimeros ou compésitos. Eles de-
vem ser capazes de substituir parcial ou completamente
6rgaos ou fungdes do corpo humano. Os biomateriais
metdlicos sao utilizados em aplicacoes estruturais, onde
a resisténcia a tragdo, compressao, flexao e tor¢io sao
requeridas. Como exemplo, os implantes ortopédicos
e odontolégicos siao projetados de forma que os metais
ou ligas metélicas cumpram a fungao de acordo com a
aplicacao e o sitio hospedeiro [1]. Uma aplicagao de bio-
material metalico ndo estrutural envolve os “stents” com
efeito memoria de forma, que sdo estruturas metalicas
flexiveis inseridas no corpo humano apéds serem defor-
madas plasticamente, e entao, quando atingem a tempe-
ratura corpoérea, retomam a sua forma original [2].
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ABSTRACT: Repair and replacement of damaged or lost tissue
is a problem of utmost importance for contemporary medicine.
Hydroxyapatite, Ca,(PO,),(OH), (HA), is the bioceramic most
similar to the inorganic phase of bone tissue, besides being bioactive.
Hydroxyapatites with partial ionic substitutions and other bioactive
bioceramics are adopted as synthetic bone grafts. These grafts can
be produced in different forms, such as microspheres, porous scans,
or granules. In this work, HA partially replaced with biogenic
silica and sodium-potassium niobates (KNN) were synthesized and
processed in the form of granules. The materials were calcined,
pressed, sintered, later being ground and sieved. The samples
were characterized by X-ray diffraction (XRD), scanning electron
microscopy (SEM) and energy dispersion spectroscopy (EDS). The
results showed the presence of micrometric and manometric pores
in the HA samples, with higher porosity in the samples with higher
percentage of silica.
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As ceramicas biocompativeis, ou bioceramicas, sao
utilizadas em aplicagoes diversas. Os tipos inertes, ou
bioinertes, sao utilizados quando a inércia quimica é
um requisito fundamental. De modo geral, sio mui-
to duras e resistentes a abrasdo. A alumina, ALO,, € a
zirconica, ZrQ,, sao exemplos de bioceramicas bioiner-
tes, utilizadas em préteses de cabega de fémur, onde
a inércia quimica, bem como a resisténcia a abrasio e
a dureza sdo requisitos relevantes [3]. As bioceramicas
bioativas, por outro lado, tém a capacidade de se ligar
quimicamente ao osso. Por esse motivo, sio utilizadas
como recobrimentos bioativos sobre implantes metali-
cos, fornecendo a interface de ligagdo quimica entre o
tecido sseo e o implante metalico, que cumpre a fun-
¢do estrutural que a bioceramica nao cumpriria [4].

Os biovidros, ou vidros biocompativeis, sdo fre-
quentemente elencados no grupo das bioceramicas,

uma vez que sao formados por dtomos de elementos



metalicos e nio metalicos. Além disso, ao sofrerem
tratamentos térmicos, podem se tornar parcialmente
ceramicos, ou vitroceramicos, e, ainda, se cristalizar
totalmente, dando origem a bioceramicas. Os biovi-
dros bioativos também podem ser utilizados como re-
cobrimentos de implantes metélicos.

Entre as bioceramicas bioativas, as pesquisas em ma-
teriais a base de fosfatos de calcio vém se destacando,
por apresentarem resultados promissores no reparo de
defeitos 6sseos. As bioceramicas bioativas encontram apli-
cagHes em tratamentos traumatolégicos para regeneragao,
cicatrizagao e reconstitui¢ao 6ssea. A sua biocompatibili-
dade ¢ um resultado direto da composicao quimica. A
hidroxiapatita, Ca, (PO,),(OH),, é a bioceramica mais
utilizada como enxerto 6sseo sintético, pois € bioativa,
ou seja, capaz de se ligar quimicamente ao osso. Adi-
cionalmente, substitui¢des i6nicas alteram sua taxa de
bioreabsor¢ao em meio bioldgico. A sintese de hidroxia-
patitas com substitui¢oes é um assunto muito estudado,
uma vez que o 0sso humano é um material compdsito
a base de colageno e nanoparticulas de hidroxiapatita,
com substituigoes de fons como Zn**, K*, Mg** e Na™ [5].

Biovidros adicionados a hidroxiapatita durante o
processo de sinterizagdo ddo origem as hidroxiapatitas
reforgadas com vidro. Se esses biovidros forem silicati-
cos, o silicio ou o grupo silicato podem entrar na estru-
tura da hidroxiapatita [6,7]. O diéxido de silicio ou silica
(810,), na sua forma amorfa, vem sendo utilizado em
aplicagoes médicas e odontolégicas, pois a presencga da
silica na composi¢gio de um biomaterial contribui com
a bioatividade [8]. Isso estd diretamente relacionado a
facilidade de o material formar pontes de na presenca
da silica em meios biolégicos [8].

Outras questdes relacionadas a sinterizagdo de hidro-
xiapatitas reforcadas com vidros envolvem a presencga
de fase liquida, a possibilidade de substituigdes i6nicas
durante o processo e a decomposi¢io da hidroxiapatita
em fases mais solaveis in vitro e in vivo.

Assinterizagdo em presenca de fase liquida é um pres-
suposto da producgao de compésitos de hidroxiapatitas
reforcadas com biovidro. O reforco é proveniente da
maior densificagio alcangada pela adigiao do p6 de bio-
vidro. Ao fundirem-se, o biovidro molha as particulas de

hidroxiapatita e as forcas de capilaridade promovem a
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densificacio. Além disso, hd um incremento nos mecanis-
mos difusionais, uma vez que a difusio no estado liquido
¢ muito mais efetiva do que a no estado sélido. Uma vez
que a densificagdo ocorre por mecanismos difusionais
que aproximam os centros de massa das particulas de
po ceramico, amostras de GR-HA tendem a ser mais
densas do que as de HA prensadas e sinterizadas nas
mesmas condigoes.

Aditivos de sinterizagdo podem reagir com o pé
ceramico majoritario de vérias formas: dando origem
a uma nova fase, promovendo substituigdes idnicas
parciais na fase majoritaria, ou até mesmo se manten-
do como uma segunda fase nao soltvel na fase majo-
ritria [9]. Uma vez que a estrutura da hidroxiapatita
admite substitui¢des de grupos anidnicos e catidnicos,
a utilizagao de biovidros como aditivos de sinterizaciao
(reforco) ao pé de hidroxipatita é uma estratégia para
a sintese de hidroxiapatitas parcialmente substituidas
[10]. Dependendo da composi¢io do biovidro, gru-
pos catidnicos e/ou aniénicos podem promover subs-
tituigbes parciais ou totais na estrutura da HA [10].

Propriedades da hidroxiapatita, como bioatividade,
estabilidade térmica e taxa de biorreabsor¢ao in vivo ¢
in vitro sao diretamente relacionadas a cristalinidade e a
substitui¢bes catidnicas e anidnicas na rede cristalina da
HA [10]. Substituicoes catidnicas e anidnicas alteram a
cristalinidade da HA em funcgio da criagio de defeitos
na rede. As substituigbes com fons F e (CO,)* tém efei-
tos opostos na cristalinidade: enquanto a substitui¢ao de
grupos (OH)- por anions F aumenta a cristalinidade,
substitui¢oes dos mesmos grupos (OH)- por grupos ani-
onicos (CO,)* diminuem a cristalinidade da HA — este
efeito é observado também quando grupos (CO,)* subs-
tituem grupos (PO,)*[10]. Isso explica porque as fluora-
patitas sao mais cristalinas do que as carbonato apatitas.

Entre os elementos quimicos com relevancia biol6-
gica, o silicio se destaca por favorecer a biomineraliza-
¢ao, tendo importante papel no metabolismo 6sseo [8,
11]. O ssilicio é, portanto, um dos elementos estudados
em substitui¢ao parcial na estrutura da hidroxiapati-
ta e biovidros. Na hidroxiapatita, os grupos silicato,
(S10,)*, substituem parcialmente os grupos fosfato,
(PO,)*. Muitos autores estabelecem o limite de 5 %p/p
Si (aproximadamente. 1.7 mol de Si/l1 mol de HA). As
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adicoes de silicio introduzem defeitos na estrutura da
HA, induzindo a decomposi¢ido em fases como fosfato
tricdlcico, Ca,(PO,),, ap6s sinterizagao [11].

A cristalinidade da hidroxiapatita é afetada pelas subs-
tituigdes ionicas e atinge diversas propriedades, entre elas
a bioatividade. Quanto mais cristalina, menos bioativa e
menor sera a taxa de reabsorg¢ao i vivo e in vitro. Por esse
motivo, as fluorapatitas sio menos bioativas e apresentam
baixas taxas de biorreabsorc¢io in vivo e in vitro [12]. A
estabilidade térmica também ¢ dependente da cristalini-
dade: quanto mais critalina, mais estavel termicamente a
HA sera. Portanto, a sinterizacdo de hidroxiapatitas com
diferentes graus de cristalinidade, 2 mesma temperatu-
ra, pode dar origem a diferentes fases. Hidroxiapatitas
altamente cristalinas sio também altamente estaveis ter-
micamente, aumentando a temperatura de decompo-
sicdo térmica da HA. Por outro lado, substitui¢bes que
causem reducao de cristalinidade reduzem a temperatu-
ra de decomposicao térmica da HA. Como exemplo, a
sinterizagao de fluorapatita e carbonato apatita, a mesma
temperatura, pode gerar fluorapatita altamente cristalina
como unica fase, na amostra de fluorapatita sinterizada,
e hidroxiapaita e fosfato tricalcico, na amostra de carbo-
nato apatita sinterizada [13]. Esses efeitos mostram que os
compositos GR-HA podem ser mais ou menos bioativos
do que a HA pura; mais ou menos biorreabsorviveis in
vivo e in vitro do que a HA pura; constituidos por dife-
rentes fases, como HA, HA parcialmente substituida, fos-
fato tricalcico ortorrémbico (a-TCP) ou fosfato tricilcico
romboédrico (B-TCP), entre outras [14]. Comparando a
hidroxiapatita com fosfatos tricdlcicos, a ordem de biorre-
absorgao in vivo e in vitro é: a-TCP>B-TCP>HA.

Ceramicas a base de fosfatos de célcio bifésicos,
contendo HA + B-TCP, ou trifésicos, contendo HA +
o-TCP + B-TCP, sao uma estratégia para o desenvolvi-
mento de enxertos sseos aloplasticos (sintéticos). Os
enxertos 6sseos podem ser autégenos, quando provém
do préprio paciente; alégono, quando vém de doado-
res da mesma espécie; xenégenos, quando tém origem
em animais de outra espécie; e aloplasticos ou sintéticos
[15]. Os enxertos aloplasticos apresentam a vantagem,
sobre os alégenos e xenégenos, de nao serem vetores
transmissores de patdégenos. Os enxertos autdogenos sao
considerados o padrdo ouro para reparo 6ésseo, pois
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carregam fatores de crescimento do préprio doador.
Esses enxertos sdo osteoindutores, capazes de induzir a
diferenciacao de células indiferenciadas em osteoblas-
tos. Entretanto, lesbes extensas necessitariam a criacio
de um defeito extenso no doador, o que representa
uma morbidade [16]. As biocerdmicas mais utilizadas
como enxertos aloplasticos sdo a HA, fosfato de calcio
bitasico (HA + TCP) e os biovidros.

Fig. 1 - Regeneregdo 6ssea com ajuda de enxerto
contendo HA. Fonte [17].

(a) (b) (c)

A Figura 1 ilustra a utilizagio de um enxerto alo-
plastico no reparo de um defeito 6sseo. Dessa forma,
apresenta, em (a), um defeito 6sseo; em (b), pode-se
observar o defeito logo apds o preenchimento com
granulos de HA; e, em (c), observa-se a imagem ra-
diografica do defeito logo apés a cirurgia, bem como
3 anos depois. [17]. A Gltima geragao de enxertos alo-
plasticos abrange granulos e arcabougos porosos de
bioceramicas bioativas, biorreabsorviveis e, preferen-
cialmente, osteoindutoras. Estudos recentes apresen-
tam bioceramicas piezoelétricas como uma nova alter-
nativa aos fosfatos de calcio e biovidros [18]. Estudos
in vivo indicam que a estimulagéo elétrica de corrente
continua aplicada a um local de implante melhora a
osseointegragao do implante em estagio inicial e a re-
sisténcia interfacial, além disso, aumenta a formacao
de tecido 6sseo. Materiais piezoelétricos podem ser
usados para mimetizar a capacidade do osso de gerar
potenciais elétricos, sob a¢do de uma carga mecanica,

sem a necessidade de uma fonte de energia externa



[18]. As bioceramicas bioativas e piezoelétricas, como
os niobatos de s6dio — que sdo potassio —, unem bioati-
vidade e piezoeletricidade, uma combinacdo tunica de
propriedades que mostra o potencial do KNN como
candidato para enxerto aloplastico [18].

Neste trabalho, granulos de hidroxiapatita pura,
(HAO), hidroxiapatita com silica biogénica, (HAb5) e
(HA10), e KNN foram produzidos e caracterizados.

2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados foram: p6s de HA; silica,
SiO,; p6s de KNN calcinados a diferentes temperaturas;
e esferas de cera de polietileno (Licowax PE 830 da
Clariant). A silica utilizada no trabalho é proveniente
da esponja de dgua doce da espécie Metaniareticula-
ta, coletada na regido amazoénica. Os p6s da HA foram
misturados com 5% a 10% do peso de silica.

O método de obtencao da hidroxiapatita baseou-se
na precipitagdo em meio aquoso de uma solugao pre-
cursora contendo cations, Ca**, e anions, (PO,)*, com
controle de pH em temperatura ambiente. A rota de
sintese é descrita por [19]. Esse método envolve rea-
¢oes aquosas entre os precursores do fosfato e do cal-
cio, com controle de e temperatura da solugao. Primei-
ramente, foi preparada uma suspensao de hidréxido
de calcio 0,5M, , sob agitagio magnética; em seguida,
uma solugdo 1M, (acido latico), também sob agitacao
magnética, e adicionada a primeira suspensio. Uma
solucdo de 0,3M, (acido fosférico), foi preparada, sob
agitacdo magnética, e adicionada a mistura lentamen-
te, a uma taxa de . A solucao final foi denominada solu-
¢ao precursora. Apés 24 horas em agitacao, adicionou-
-se uma solugdo de hidréxido de sédio, , para ajuste do
da solugdo ao valor de 12, permitindo a precipitagdo
da hidroxiapatita. O precipitado resultante foi enve-
lhecido por 24 horas, sem agitacao, e filtrado em papel
filtro, com sistema de vacuo e ressuspensao dos preci-
pitados filtrados em 4dgua deionizada em abundancia,
para a retirada do NaOH remanescente. Nessa etapa,
foi alcangado o 7. O precipitado foi retirado do filtro e
seco em estufa a 60°C durante 24 horas.

Para incorporacao da silica na hidroxiapatita, foi

utilizada uma rota que se baseia na produgao de um
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compésito contendo hidroxiapatita obtida pelo méto-
do de precipitacio em meio aquoso e silica proveniente
da esponja de agua doce calcinada. Foram utilizadas
cinco diferentes porcentagens para a produgio de
uma barbotina a base de hidroxiapatita, silica biogéni-
ca, agua e polietilenoglicol (PEG). Ap6s a obtencao do
composito em forma de pasta, com as cinco composi-
¢oes diferentes, realizou-se a impregnacao dessa pasta
em esponjas poliméricas, que funcionam como arca-
bougo poroso para a impregnacao da pasta ceramica.
As esponjas poliméricas foram imersas na pasta por 12
horas, apds esse processo foram retiradas e encami-
nhadas para tratamento térmico, com taxa de aqueci-
mento de 0,52C/min até 550°C, com permanéncia em
patamar de 550°C durante 2 horas para a eliminagio
do PEG e outros aditivos organicos, quando ha.

A sintese do KNN foi realizada pelo método sol
gel. A principio, segundo o método proposto por Ji-
gong et al. [8], a sintese pelo método sol gel foi esco-
lhida pela simplicidade e pelo nivel de homogeneida-
de que o material final apresenta. Foram usados como
matéria-prima: carbonato de potassio, ; carbonato de
sédio, ; 6xido de niébio (V), e acido citrico, . Os car-
bonatos pesados foram dissolvidos em agua deioniza-
da e agitados por 20 minutos. O acido citrico foi dis-
solvido em agua deionizada em um béquer e, entao,
adicionado a solugido de carbonatos. Uma pequena
quantidade de uma solugdo de amonia foi gotejada
para ajustar o e formar o sol. Oxido de ni6bio (V) foi
adicionado ao sol e a mistura foi moida utilizando bo-
las de alumina por 8 horas. A pasta (Figura 3) foi seca
a 1202C para formar o xerogel. O xerogel resultante
foi calcinado nas diferentes temperaturas de 650°C,
7002C e 7509C por 2 horas para obter os p0s.

Os p6s foram misturados individualmente com es-
feras de cera de polietileno, em uma proporgao volu-
métrica de 65% (v/v) e 35% (v/v) de p6. A etapa seguin-
te foi a prensagem dos p6s, sendo aplicada pressao de
50MPa por 1 minuto. Os corpos verdes das amostras
foram sinterizados, com rampa de aquecimento até
5502C, para eliminacao das esferinhas de PE, com taxa
de aquecimento de 0.52C/min, permanéncia de 2 ho-
ras em H5502C. A sinterizagio ocorreu a uma taxa de
32C/min até a temperatura de sinterizagio de 11002
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com permanéncia de 1 hora em 1100°C. As pastilhas
sinterizadas foram moidas e, posteriormente, penei-
radas com tamanhos de granulos entre 0.18mm e
0.71mm. Finalmente, a estrutura dos granulos pro-
duzidos foi caracterizada por DRX em um difratome-
tro X’PERT PRO MRD, PANalytical, operando com
fonte de cobalto-CoK (A=1,789 f&), corrente de 30
mA e voltagem de 40 kV, varredura de 10 a 80° 20
e um passo de 0,02 segundos. As analises qualitativas
de fases das amostras foram realizadas com o software
HighScore Plus. A morfologia e a composicao quimica
dos granulos foram avaliadas utilizando-se um micros-
copio eletronico de varredura, com fonte de emissiao
de campo (MEV-FEG), modelo QUANTA 250 FEG da
fabricante FEI, acoplado com espectrometro de dis-
persao de energia (EDS), modelo Bruker 6-60.

3. RESULTADOS E DISCUSSAQ
3.1 Analise em DRX

Os resultados das analises por DRX nas amostras de
HA e HA parcialmente substituidas com SiO,, ap6s sin-
terizacao a 11009C, sao apresentados na Figura 2. Ob-
servou-se que as amostras sem adicao de silica biogénica
apresentaram uma unica fase: hidroxiapatita (HA). As
amostras que receberam 5%p/p e 10%p/p de SiO, tive-
ram presenca de whitlockita, Ca,(PO,),, e silica, SiO,.
Esses resultados comprovam o efeito da adi¢ao de silica
biogénica na estabilidade térmica da HA, uma vez que
as amostras que receberam adicao dessa substancia exi-
biram transformacao de fase apds sinterizagao a 11002C,
enquanto as amostras de HA pura exibiram uma tnica
fase, hidroxiapatita, ap6s o tratamento térmico na mes-
ma temperatura. Esse resultado corrobora os estudos
que apontam o efeito da adicao de silica a HA.

Observou-se, ainda, que a fase HA mostrou picos
menos intensos e mais largos nas amostras que rece-
beram adicao de silica biogénica. Este resultado cor-
robora o efeito de substituigdes idnicas com grupos
(S10)* na cristalinidade da HA [11]. Esses autores
reportam a criacdo de defeitos na estrutura da HA,
em decorréncia de substitui¢oes de grupos (PO,)* por
grupos (SiO,)*. De fato, [21] reportaram a criagao de
vacancias de grupos (OH) devido a necessidade do
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reequilibrio de cargas, ja que ha diferenca entre as
cargas dos grupos (PO,)* e grupos (SiO,)*. A diver-
géncia entre os raios idnicos das espécies envolvidas
também contribui para a geragao e tensoes na rede da
HA e, consequentemente, redugao da cristalinidade
observada em amostras com substituicoes iOnicas.

Fig. 2 - Difratograma de raios X das amostras de
HA com e sem adicao de silica biogénica.
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Os resultados das andlises por DRX nas amostras de
KNN sao apresentados nas Figuras de 3 a 5. Foram iden-
tficadas trés fases: K, Na, NbO, K.Nb O, (KNN) e
ALO,, sendo o KNN a fase majoritdria. Observaram-se al-
guns picos correspondentes a presenga de alumina, Al,0,.
Esse resultado provavelmente estd associado ao pro-

cesso de moagem durante a sintese.

Fig. 3 - Difratogramas de raios X das amostras de
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3.2 Analise em MEV

Os resultados das analises das amostras de HA
por microscopia eletronica de varredura com fonte
de emissao de campo (MEV-FEG) sao apresentados
nas Figuras de 4 a 9. Essas figuras mostram que o ta-
manho dos granulos se situou na faixa prevista pelo
peneiramento. Um aumento na porosidade, a medi-
da que se aumenta a porcentagem da silica, pode ser
visto nas Figuras de 7 a 9.

Fig. 4 - Micrografia (MEV) da amostra HAO - 100X.

Fig. 6 - Micrografia (MEV) da amostra HA10 - 100X.
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Os resultados das andlises em MEV das amostras
de KNN sao apresentados nas Figuras de 10 a 15. As
figuras de 10 a 12 também confirmaram a faixa de
tamanhos de particulas, de acordo com o processo de
peneiramento. As figuras de 12 a 15 revelaram altera-
¢oes nas morfologias dos granulos, com aumento da

temperatura de calcinacao.
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Fig. 8 - Micrografia (MEV) da amostra HA5 - 5000X. Fig. 10 - Micrografia (MEV) da amostra KNN650

Fig. 9 - Micrografia (MEV) da amostra HA10 - Fig. 11 - Micrografia (MEV) da amostra KNN700
5000X.




https://doi.org/10.224

Fig. 12 - Micrografia (MEV) da amostra KNN750 Fig. 14 - Micrografia (MEV) da amostra KNN700
- 100X.

Fig. 13 - Micrografia (MEV) da amostra KNN650 Fig. 15 - Micrografia (MEV) da amostra KNN750
- 5000X. - 5000X.
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3.2 Analise em EDS mesma figura, uma tabela com as fragoes atdmicas e
em peso também é apresentada. Entretanto, cumpre

As andlises por espectroscopia de raios X por dis- g jien oy que a EDS é uma técnica de andlise quimica

persao de energia (EDS), nas amostras de HA, con- semiquantitativa. Apesar dessa limitagdo, os resultados
firmaram a presenca dos elementos Ca, P e O, como  das anilises por EDS corroboraram os resultados obti-

mostrado no espectro apresentado na Figura 16. Nesta  dos pelas analises em DRX nas amostras de HA.

Fig. 16 - Espectro de EDS da amostra HAO.
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Fig. 17 - Espectros de EDS da amostra HA5.
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Os resultados das analises por EDS nas amostras
de HA com adigao de silica biogénica revelaram a pre-
senca dos elementos Ca, P, O e Si, como mostrado nas
Figuras 17 e 18. Esse resultado corrobora os resulta-
dos obtidos nas analises por difratometria de raios X
das amostras de HA que receberam adicao de silica
biogénica, uma vez que todas as amostras apresenta-
ram a fase SiO,,.

Fig. 18 - Espectro de EDS da amostra HA10.

cps/ev

Os resultados das analises por EDS nas amostras
de KNN revelaram a presenca dos elementos K,
Na, Nb, O e Al, como mostrado na Figura 18. Esse
resultado corrobora o resultado obtido na anilise
por difratometria de raios X, que revelou a presen-
ca da fase Al203. De fato, observaram-se a presen-
¢a dos elementos Al e O nos espectros de EDS das
amostras de KNN.
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Fig. 19 - Espectro de EDS da amostra KNN650.
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4. conclusoes

Ao comparar os granulos de HA entre si, observou-
-se um aumento na porosidade, bem como da quanti-
dade da silica. Essa caracteristica ¢ uma vantagem para
a aplicagdo como enxerto, uma vez que o aumento de
area especifica decorrente do aumento de porosidade
contribui para a bioatividade do composto, além de
permitir a permeagdo de fluidos corpéreos. As anali-
ses feitas para os granulos de KNN indicaram que nao
houve transformagoes de fases nas temperaturas de
calcinagdo. Ap6s sinterizagido a 11009C, as trés amostras
apresentaram as trés fases: K, ,Na, NbO,, KNb O,

(KNN) e Al203, sendo a alumina proveniente do pro-
cesso de moagem. A presenga de poros (baixa densi-
dade) e a contaminacao com alumina podem compro-
meter a sua piezeletricidade, indicando que a rota de
processamento deve ser ajustada.
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