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Resumo. Este artigo tem como objetivo desenvolver e caracterizar compositos de
polipropileno (PP) e pentoxido de nidbio (NbZOS), visando a producdo posterior de
compésitos hibridos constituidos por polipropileno, pentéxido de nidbio e fosfato de calcio
em concentragdes ideais, além de um nanomaterial com caracteristicas antimicrobianas,
como uma melhor alternativa econémica para enxertos 0sseos aplicados a area
odontolégica. A escolha para os materiais base dos compoésitos em estudo ocorreu,
principalmente, devido a caracteristicas especificas de cada um desses componentes, como a
ineréncia bioldgica, a biocompatibilidade, a abundancia no pais e a bioatividade. Para a
realizacdo deste trabalho, foram confeccionados corpos de prova (CPs) com diferentes
concentracgdes de Nb,O, (3.75%, 7.5%, 11.25% e 15%) em uma matriz de PP. Com o intuito

de avaliar as caracteristicas mecéanicas, fisicas e morfoldgicas, todos os CPs foram
analisados através de ensaios mecanicos convencionais (tracdo, flexdo e impacto) e da
microscopia eletronica de varredura (MEV).
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1. INTRODUCAO

A necessidade de se reconstruir ou substituir partes humanas danificadas integra a
civilizagdo hd milhares de anos. Registros arquioldgicos mostram que reparos em lesdes
cranianas utilizando placas de ouro e prata ja eram realizadas pelo povo egipcio, bem como o
uso de material de sutura e implantes dentarios ocorria antes mesmo da era de Cristo (a.C.)
(Laurencin, 2003). Contuto, foi no século XX, com a inclusdo da assepsia e da esterilizacao,
que a era dos biomateriais realmente iniciou ( Ratner, 1996; Ratner et al., 2004).

Anais do XXI ENMC — Encontro Nacional de Modelagem Computacional e IX ECTM — Encontro de Ciéncias e Tecnologia de Materiais.
Buzios, RJ— 08 a 11 Outubro 2018



XXI ENMC e IX ECTM
08 a 11 de Outubro de 2018
Instituto Federal Fluminense — Blzios - RJ

Com o passar dos anos, as inovacgdes tecnologicas e as descobertas de novos materiais
possibilitou a criacdo de novos biomateriais, tornando-se um campo de grande interesse para
inimeros pesquisadores. Tal atencdo pode ser justificada pelo fato destes materiais
impactarem a sociedade de forma significativa em diversos &mbitos, como salde, economia e
ciéncia, viabilizando uma melhora significativa na qualidade de vida da populacdo. E o caso,
por exemplo, dos Estados Unidos, onde cerca de 2 a 3 milhGes de implates artificiais séo
realizados a cada ano devido a perda 0ssea ortopédica e dentaria (Oréfice et al., 2006).

A perda dssea dentéaria pode ser ocasionada por fatores diversos, como traumas locais,
doencas periodontais, cargas genéticas e higiene deficiente. Ela também pode estar
naturalmente associada ao envelhecimento, podendo, devido aos fatores citados
anteriormente, apresentar graus de severidade variaveis (Becker et al., 2016).

Pessoas que sofrem com perda déssea dentaria podem ter indmeros problemas, como
dificuldade na manutencdo saudavel do sistema bucal ou em reabilitacdes, seja por meio de
préteses convencionais ou por implantes dentarios. Para o caso especifico de reabilitacdo por
implantes, o procedimento so € indicado em pacientes com determinada qualidade, espessura
e altura de 0sso esponjoso para se obter sucesso no procedimento. Caso contrério, enxertos
0sseos devem ser realizados (Lekholm e Zarb, 1985).

Dentre os tipos de enxertos ésseos, destacam-se 0s autdgenos, 0s is6genos, 0S
homaogenos, os heterdgenos e os aloplasticos, ou biomateriais sintéticos. Independente do
tipo, tais materiais devem atender a duas exigéncias fundamentais: serem imunologicamente
inativos e fisiologicamente estaveis, para ndo causarem rejei¢do ou transmissdo de doencas
(Mazzoneto et al., 2012).

Em especial, os biomateriais sintéticos apresentam uma importancia significativa, ja que
ndo danificam tecidos saudaveis, ndo aumentam o0s riscos de contaminagdes virais ou
bacterianas, além de serem disponibilizados comercialmente, permitirem e estimularem a
formacéo Ossea (Chen et al., 2009).

Os biomateriais sintéticos normalmente sdo materiais compositos, ou seja, Sao
combinacBes de dois ou mais materiais quimicamente diferentes em escala macroscépia ou
microscopia que tém como objetivo produzir um Gnico material com propriedades superiores
as apresentadas por seus componentes de forma isolada (Marinucci, 2011).

Dentro desse contexto, o objetivo deste trabalho é apresentar um estudo sobre a utilizacédo

de polipropileno (PP) e pentoxido de nidbio (NbZOS) para o futuro desenvolvimento de um

0ss0 esponjoso artificial odontolégico de baixo custo, biocompativel e biofuncional, aplicado
na melhoria da qualidade de vida da populacéo.

2. METODOLOGIA
2.1 Materiais e Equipamentos

A escolha dos elementos que compdem esses futuros novos biomateriais sintéticos foi
realizada de maneira cuidadosa. Primeiramente, o uso do PP para a matriz é interessante por
se tratar de um polimero inerte, de baixo custo, com boa resisténcia a fadiga e comportamento
mecanico satisfatorio, 0 que o torna adequado para o desenvolvimento de materiais com
propriedades semelhantes as apresentadas pelo 0sso natural (Bonner et al., 2001).

Com relagdo ao Nb,O,, alem do fato de ser um material biocompativel, destaca-se,
principalmente, a abundancia no pais, representando cerca de 90% das reservas mundiais
conhecidas. Assim, sua utilizagdo agrega tanto as caracteristicas funcionais como a
viabilidade econdmica que o0 mesmo confere ao produto final (biomaterial sintético).
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O polipropileno (PP) utilizado neste trabalho foi o PP H603 fornecido pela empresa
Braskem S/A e o pentéxido de niébio (Nb,O;) foi doado pela Companhia Brasileira de

Metalurgia e Mineracdo (CBMM).

Os equipamentos utilizados nesta pesquisa foram: estufa de circulacdo de ar Marconi
MA-035/1080/E (UERJ/IPRJ); extrusora monorrosca AX 3032 (UERJ/IPRJ); extrusora dupla
rosca ZSE 18 Maxx 40 D (UERJ/IPRJ); plastdometro de extrusdo Ceast 7021.000
(UERJ/IPRJ); injetora Arburg Allrounder 270 S (400-170) (UFRJ/IMA); méaquina de ensaio
universal Shimadzu AG-X Plus 100KN (UERJ/IPRJ); extensdmetro SES-1000 da Shimadzu;
maquina tipo péndulo Ceast 9050 Impactor Il (UERJ/IPRJ); IR Spectrometer Perkin Elmer
Modelo Frontier; metalizador BAL-TEC SCD-005; microscopio eletrénico de varredura
Hitachi TM3030 Plus (CETEM/UFRJ).

2.2 Preparacgdo dos compdsitos

O polipropileno (PP) puro, bem como o pentéxido de niébio (Nb,O,), foram

primeiramente condicionados em estufa com circulacdo de ar Marconi MA-035/1080/E
(UERJ/IPRJ) a 60 °C durante 24 horas, para que a umidade ndo interferisse nas préximas
etapas de processamento. Apos o periodo de condicionamento, o PP puro e os compdsitos
PP/Nb,O,em concentracbes de 3,75%, 7,5%, 11,25% e 15% (p/p) de Nb,O, foram

processados em extrusora monorrosca AX 3032 (UERJ/IPRJ) com perfil de temperatura igual
a 230/210/190/175/165 °C e com velocidade de rotacdo constante de 90 rpm.

Para que houvesse uma maior homogeneiza¢do dos constituintes, apds as etapas descritas
acima, todo o material foi processado em extrusora dupla rosca ZSE 18 Maxx 40 D
(UERJ/IPRJ) com perfil de temperatura isotérmico de 170 °C e velocidade de rotacdo de 500
rpm. Posteriormente, foi resfriado em agua a temperatura ambiente, peletizado e colocado
novamente em estufa Marconi MA-035/1080/E (UERJ/IPRJ) por 48 horas a 60 °C.

A proxima etapa de processamento é a confeccdo dos CPs para realizacdo dos ensaios de
resisténcia a tracdo, flexdo, impacto e morfoldgicos. Para isso foi utilizada uma injetora
Arburg Allrounder 270 S (400-170) (UFRJ/IMA), com perfil de temperatura igual
200/190/180/170/160, pressdo de injecdo e pressao de recalque iguais a 1200 bar e 550 bar,

respectivamente, velocidade de injecdo de 10 cm®/s e tempo de resfriamento de 30 segundos.

2.3 Caracterizacdo dos compositos

Determinacdo do Indice de Fluidez. O indice de fluidez (MFI) é um pardmetro
comumente utilizado pela industria de polimeros para o controle de qualidade da matéria
prima. As medidas do MFI foram realizadas de acordo com a norma ASTM D-1238 para o PP
puro, bem como para os diferentes compaositos estudados, através do plastdmetro de extrusao
Ceast 7021.000 (UERJ/IPRJ) a 230 °C, sob carga de 2.160 Kg e tempo de corte de 60 s.

Determinacdo da energia de Impacto. A maquina tipo péndulo Ceast 9050 Impactor II
(UERJ/IPRJ) foi utilizada para a realizagdo dos ensaios de impacto, no qual foi adotado a
norma ASTM D-256. Foram analisados 10 CPs com entalhes em V, preparados para ensaio
tipo 1zod, onde utilizou-se um martelo de 0.5 J. Todos os CPs foram deixados a uma
temperatura de 20 °C durante 48 horas antes da realiza¢do dos ensaios.

Determinacéo da resisténcia a Tragdo. O ensaio de tracdo para analise das propriedades
mecanicas dos compositos foi realizado de acordo com a norma ASTM D-638. Foram
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utilizados 10 CPs do tipo | para cada amostra, onde o valor médio obtido foi considerado
como resultado final. As andlises foram realizadas em uma maquina de ensaio universal
Shimadzu AG-X Plus 100KN (UERJ/IPRJ), equipada com célula de carga de 5 KN e com
velocidade de afastamento das garras de 45 mm/min. Adotou-se também um extensémetro
modelo SES-1000 Shimadzu para que todo o alongamento durante o ensaio pudesse ser
avaliado de forma mais precisa.

Determinacéo da resisténcia a Flex&o. O ensaio de flexdo com sistema de carregamento
de 3 pontos foi realizado de acordo com a norma ASTM D-790. Foram analisados 10 corpos
de prova para cada amostra atraves da maquina universal Shimadzu AG-X Plus 100KN
(UERJ/IPRJ), equipada com célula de carga de 100 KN e com velocidade de afastamento das
garras de 10 mm/min.

Microscopia Eletronica de Varredura. Para uma andlise detalhada da morfologia dos
compositos e obtencdo de imagens tridimensionais, primeiramente, os CPs foram fraturados
manualmente utilizando gas nitrogénio e suas superficies de fratura recobertas por um filme
condutor de ouro pelo processo sputtering em um metalizador BAL-TEC SCD-005
(CETEM/UFRJ). Em seguida, suas superficies de fratura foram observadas com alta
resolucdo e profundidade por um microscopio eletrénico de varredura (MEV) modelo Hitachi
TM3030 Plus (CETEM/UFRJ) utilizando incidéncia de feixe de elétrons de 10 a 15 KV.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

As condicdes de processamento do polipropileno (PP) em extrusora mono rosca e dupla
rosca e a influéncia da carga de pentoxido de nidbio (szos) na processabilidade dos
compositos PP/Nb,O, foram avaliadas através dos indices de fluidez (MFI) obtidos. Na

Tabela 1 e na Fig. 1 € possivel observar os valores médios de MFI para o PP puro e também
para as concentragdes de 3.75, 7.5, 11.25 e 15% (p/p) de Nb,O, nas condicdes de

processamento adotadas.

Tabela 1 — Dados do indice de fluidez.

Composicio (%) indice de Fluidez (g /10min)
PP Nb,O,
100 0 2.15+0.06
96.25 3.75 2.40 £ 0.07
92.5 7.5 2.22+£0.12
88.75 11.25 2.20 £0.08
85 15 2.76 £0.11
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Figura 1 — Gréfico do indice de Fluidez.

De acordo com os dados apresentados na Tabela 1, e através do seu respectivo gréafico
(Fig. 1), os valores de MFI apresentam uma tendéncia a aumentarem a medida que a

concentracéo de Nb,O, se torna mais pronunciada, como pode ser notado para o caso onde se
utilizou 15% (p/p) de carga. Desta forma, os resultados obtidos sugerem que o Nb,O, exerce

um efeito plastificante no PP, porém é importante destacar que o MFI ndo é uma propriedade
do polimero, e sim um parametro muito influenciado por efeitos elasticos e viscosos que
possam ocorrer durante as medicdes.

Analises das propriedades mecanicas dos materiais compdsitos sdo extremamente
importantes do ponto de vista tecnoldgico e cientifico. Propriedades como resisténcia ao
impacto, modulo de elasticidade, resisténcia a tracdo, alongamento na ruptura, tenacidade,
entre outras, estdo diretamente relacionados a selecdo adequadra do material e na exploragédo
méaxima do seu potencial.

O ensaio de impacto tem um papel fundamental na analise de um material, visto que seu
comportamento ductil-fragil pode ser estudo através desse método. Os resultados obtidos nos
testes de impacto tipo 1zod para o PP e para os compdsitos com concentracGes de 3.75, 7.5,
11.25 e 15% (p/p) de Nb,O, séo apresentados na Tabela 2 e, graficamente, na Fig. 2.

Tabela 2 — Dados da Energia de Impacto.

Composicao (%) Energia de Impacto (J /m)
PP Nb,O,
100 0 31.18 +2.89
96.25 3.75 38.15+1.73
92.5 7.5 3296 +1.11
88.75 11.25 33.09+1.74
85 15 32.36 £2.31
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Figura 2 — Grafico da Energia de Impacto.

De acordo com os resultados acima, ocorreu um aumento consideravel da energia de
impacto para a concentracéo de 3.75% (p/p) de Nb,O;, e esse aumento pode esta relacionado
uma transferéncia eficaz de tenséo entre a matriz e a carga. Ja para as demais concentracGes
nota-se que ha uma tendéncia ao aumento da energia de impacto, porém esse aumento é
pouco pronunciado, e pode esta relacionado a uma dificuldade de transferéncia de carga na
interface PP/Nb,O; .

Os resultados obtidos para tensdo de escoamento, modulo de elasticidade, tenacidade e
alongamento na ruptura para o PP puro e para 0s compositos com concentragdes de 3.75, 7.5,
11.25 e 15% (p/p) de Nb,O, calculados pelo médulo da secante (0.2%) séo apresentados na
Tabela 3.

Tabela 3 — Dados do Ensaio de Tragéo.

Composicéo (%) Tensdo de Méd_ul_o de Tenacidade Alongamento
Escoamento Elasticidade na Ruptura
PP | NDO, (MPa) (MPa) (MPa) (%)
100 0 23.17+0.48 |1013.99+48.05| 10.15+1.89 17.26 £ 3.53
96.25 3.75 23.10+0.48 |1059.15+56.95| 10.45+1.81 13.26 £3.60
92.5 7.5 23.12+0.52 |1131.15+4259| 10.15+1.44 17.67+£4.76
88.75 | 11.25 23.40+0.47 |[1134.00+42.65| 12.70+1.84 25.09%5.3
85 15 23.27+026 |1077.04+52.65| 8.28+1.17 13.26 £3.24

A Tabela 3 mostra a influéncia da adicdo do Nb,O, no limite de escoamento do PP. De
acordo com a Tabela 3, é possivel notar que a presenca da carga ( Nb,O, ) no PP ndo causou

modifica¢Oes consideraveis no seu limite de escoamento. Esse resultado pode ser considerado
um ponto positivo para 0s compadsitos produzidos, visto que a interacdo quimica matriz-carga
pode ser considerada regular e a presenca de um agente compatibilizante poderia potencializar
esse resultado.

A Figura 3 representa o comportamento do médulo de elasticidade em relacdo a variagdo
de (Nb,O;) nos materiais compositos produzidos.
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Figura 3 — Grafico do Mdédulo de Elasticidade.

A partir da Tabela 3 e também pela Fig. 3 é possivel observar que o mddulo de
elasticidade apresentou um aumento gradativo para as concentracfes entre 0 e 11.25% (p/p)
de Nb,O; . Esse efeito enrijecedor ja era esperado pelo fato do Nb,O, ser uma carga rigida e
diminuir a mobilidade das cadeias poliméricas. Para a concentragdo de 15% de carga o
aumento em relacdo ao PP puro também ocorreu, porém o excesso de carga talvez tenha feito
com que a interacdo matriz/carga ndo fosse tdo eficiente, ou ocorresse a formacgdo de
aglomerados de particulas, e por consequéncia ocorresse uma diminui¢do no valor do médulo
se comparado com a concentra¢do de 11.25% de Nb,O,. Os valores de modulo elastico para
0s compdsitos se equiparam ao valor de modulo elastico de um 0sso esponjoso natural
(1.3MPa), mostrando sua aplicabilidade.

Na Tabela 3 também é possivel observar o0s valores para a tenacidade dos compositos
PP/Nb,O, em relagdo a concentracdo de carga ( Nb,O,). Nota-se pelos dados obtidos que os

compositos com concentragdo de 11.25% (p/p) de Nb,O, apresentou um aumento em sua

tenacidade, o que ja era de se esperar, visto que este material foi capaz de conciliar, um
aumento no seu médulo de elasticidade e em seu alongamento percentual.

A Figura 4 representa o comportamento do alongamento na ruptura em relagdo as
concentracdes de Nb,O, utilizados.

Alongamento na Ruptura (mm)
P - [\S] n w () B
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Figura 4 — Grafico de Alongamento na Ruptura.
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E possivel observar através da Fig. 4 um comportamento bastante interessante em relagdo
ao alongamento na ruptura dos compositos produzidos, uma vez que ndo observamos um
padréo regular para tal comportamento em relacédo as concentrac@es de carga utilizadas. Nota-
se que com a concentragdo de 11.25% (p/p) de Nb,O, a carga atuou como um plastificante,

separando as cadeias e dando um maior alongamento, porém com 15% (p/p) o efeito de
reforco se tornou mais evidente, e consequentemente o alongamento na ruptura se tornou
menos pronunciado.

Os valores para resisténcia a flexdo e o médulo elastico pelo método de cordas podem ser
visualizados na Tabela 4.

Tabela 4 — Dados do Ensaio de Flexao.

Composicéo (%) Resisténcia a Mc’)d_ul_o de
Flexdo Elasticidade
PP Nb,O, (MPa) (MPa)

100 0 53.45+0.53 | 1345.55 +20.44
96.25 3.75 53.60 + 0.60 | 1354.24 + 24.55
92,5 7.5 54.34 £ 0.60 1408.59+ 24.28
88.75 11.25 54.78 £ 0.39 1444.39 £ 25.44
85 15 53.72+£0.44 | 1378.47 £27.19

Através da Tabela 4 nota-se que houve um aumento gradual da resisténcia a flexao e no
modulo de elasticidade entre as concentracdes de 0 a 11.25% de carga, como era esperado,
visto que como ja foi discutido no ensaio de tracdo, em concentragdes ideais o Nb,O;
funciona como um agente de reforgo na matriz de PP.

A anélise morfolégica na superficie de fratura para o PP puro e para o composito
contendo 11.25% (p/p) de Nb,O, podem ser vistas nas Figs. 5 e 6, respectivamente.

D6.5 x150 500 um

D42 x200 500 um

Figura 5 — MEV de superficie de fratura do Figura 6 — MEV de superficie de fratura do
PP. composto PP/Nb,O; (11.25% (p/p)).
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E possivel notar que a fratura do material possivelmente ocorreu pelos contornos de graos
e que a carga esta relativamente bem distribuida nos compositos contendo 11.25% de Nb,O;,

favorecendo, desta forma, a uniformidade de propriedades ao longo de toda amostra.
4. CONCLUSAO

O uso do pentdxido de nidbio como carga na matriz de polipropileno se mostrou
promissor na busca pelo desenvolvimento de um novo composito hibrido de baixo custo, visto
que os corpos de prova analisados, com as respectivas concentragdes, apresentaram, de um
modo geral, um bom comportamento mecanico. Porém, € importante enfatizar que outros
testes ainda estdo sendo realizados, inclusive testes de biocompatibidade.

Os resultados obtidos através da analise de indice de fluidez dos compostos produzidos

mostram que o pentdxido de nidbio (NbZOS) apresentou um papel plastificante, visto que em

maiores concentragdes a viscosidade do PP diminuia.

Com respeito aos ensaios mecanicos, a utilizacdo do pentoxido de nidbio provocou uma
tendéncia crescente da energia de impacto se comparado ao PP puro, em especial para 0 caso
com 3.75% (p/p) de Nb,O,, que apresentou o maior acrescimo dentre as composicdes

avaliadas. A tensdo de escoamento ndo apresentou mudancas consideraveis com relacdo ao PP
puro, se mostrando um ponto positivo tendo em vista a interacdo regular carga/matriz.

O mddulo de elasticidade, tanto em flexdo quanto em tracdo, e a resisténcia a flexao,
apresentaram um aumento gradual com respeito a concentragdo de Nb,O, entre 0 e 11.25%

(p/p), sinalizando que o papel de reforco do Nb,O, na matriz polimérica é alcancado para

determinadas porcentagens. Com relacdo a tenacidade, o compésito com 11.25% de carga
apresentou um aumento de aproximadamente 25% se comparado ao material formado apenas
pelo polipropileno.

Por fim, observou-se a morfologia na superficie de fratura dos compdsitos através da
microscopia eletrénica de varredura (MEV), possibilitando a consideracdo da distribuicdo de
carga nas amostras como sendo relativamente homogénea. Além disso, com a andlise das
imagens obtidas, foi possivel identificar, também, que as regides préximas aos contornos de
grdo eram os principais locais onde as fraturas ocorriam.

Desta forma, os resultados sdo considerados satisfatdrios e, possivelmente, poderdo ser
utilizados como base para o desenvolvimento de novos biomateriais sintéticos que sejam
eficientes como substituto 6sseo para aplicacdes odontoldgicas, além de economicamente
viaveis. Apesar disso, € importante destacar que este projeto ainda esta apenas no inicio do
desenvolvimento e diversos testes vém sendo realizados, como, por exemplo, os testes
citotoxicos e microbioldgicos.
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ANALYSIS OF THE INFLUENCE OF NIOBIUM PENTOXIDE IN A
POLYPROPYLENE MATRIX FOR FUTURE DEVELOPMENT OF CANCELLOUS
BONES APPLIED IN DENTISTRY FIELD

Abstract. This article aims to develop and characterize popypropylene (PP) and niobium
pentoxide ( Nb,O,) composites, focusing on later production of hybrid composites made up of

polypropylene, niobium pentoxide and calcium phosphate in ideal concentraction, besides the
presence of nanomaterial carrying antimicrobial features as a better economical means for
bone graft applied in dentistry field. The choice of the basic materials of such researched
composites happened mainly due to specific characteristics of each one of those componentes,
such as their inherent aspects in biology, biocompatibility, abundance in the country and
bioactivity. For the achievement of this task, samples were designed with different
concentrations of Nb,O, (3.75%, 7.5%, 11.25% e 15% (p/p)). In order to evaluate the

mechanical, physical and morphological characteristics, all the samples were analysed using
conventional mechanical tests (traction, bending and impact) and scanning electron
microscope (SEM).

Keywords: Composites, Biomaterials, Bone graft, Dentistry
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