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COM NANOPARTICULAS DE PRATA
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1. INTRODUCAO

O constante desenvolvimento tecnoldgico, aliado aos avancos da medicina, vem
permitindo que a expectativa de vida da populagdo aumente significativamente. Isto
acarreta o aparecimento de inUmeros problemas relacionados ao desgaste dos
materiais do corpo humano, que por viver mais, fica mais suscetivel a degradacao.
Estas, acarretam na perda de tecido 6sseo e podem gerar diversas complicacdes
como traumas, fraturas ou patologias que necessitem de procedimentos cirlrgicos
para correcdo. Em muitos casos, nesses procedimentos, ndo ha reparo completo
do tecido 6sseo, resultando em defeitos estéticos ou perda da funcdo Ossea.
(BEOLCHI, 2009). Assim, alternativas para contornar estes problemas sao
estudadas, e a solucdo geralmente é encontrada na substituicdo do tecido afetado
por biomateriais. Estes sdo capazes de interagir com o0 organismo, proporcionando
beneficios a ele. Dentre todos biomateriais utilizados, o grupo dos fosfatos de
calcio, como por exemplo a hidroxiapatita, € um dos que ganha mais destaque
nesta aplicacao, isto se da porque este mineral além de ser inerte e biocompativel,
possibilita a regeneracdo 6ssea devido a sua propriedade osseocondutora
(ALBREKTSSON, 2001). Portanto, a fim de utilizar estas propriedades dos fosfatos
de calcio em tratamentos odontolégicos de reposicdo 6ssea, se propdem o
desenvolvimento de um sistema adesivo biocompativel que estimule a
osseointegracao em restauracdes odontoldgicas. Porém, como na utilizacdo destes
materiais podem ocorrem problemas de contaminacdo e infec¢cdo, se propdem
também a incorporacdo de nanoparticulas de prata para evitar ou reduzir
significativamente este problema. (ANDRADE, 2013). Seu uso se justifica, pois a
prata, quando apresentada na forma de nanoparticulas coloidais, apresenta um alto
poder bactericida, atuando também no combate a virus e fungos. (CABALA, 2013).
Com isso, pretende-se a obtencéo de beta fosfato tricélcico (3-TCP) dopado com
nanoparticulas de prata para sua futura aplicacdo em sistemas de adesivos,
gerando assim, um compdésito odontoldgico, capaz de promover a remineralizacdo
de dentes afetados por céarie ou outro tipo de trauma, e manté-lo livre de bactérias,
virus e fungos (AgNPs) durante este processo de recuperacao.

2. METODOLOGIA

A obtencgéao do B-TCP foi baseado na metodologia descrita por LEE (2013), atraves
de uma sintese por precipitacdo quimica onde foi preparada uma solugcéo 0,5M de
fosfato de amdnia bi basico, a 37 °C sob em agitacdo por 20 minutos. A esta solugéo
foi adicionado 10ml de hidroxido de amoénia (Synth) para que o pH de precipitacédo
ficasse entre 7,5 e 8,5, faixa na qual favorece a formacéo de beta fosfato de célcio.
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Em seguida se adicionou a quantidade estequiométrica de cloreto de calcio(Synth)
que atende a razdo Ca/P de 1,5, ocorrendo a formagao do B-TCP apds o processo
de calcinacdo. Esta solucao foi agitada até a total dissolugcéo do cloreto e por fim
envelhecida por 4 horas, para que ocorra a precipitacao total da hidroxiapatita(HA)
deficiente em célcio. A proxima etapa, consistiu na filtracdo desta solucédo em papel
filtro Qualy de 18um. O precipitado, que ficou retido no filtro, foi lavado e seco em
estufa por 24 horas, originando um po fino denominado HA deficiente em calcio.
Este foi dividido em 2 partes, uma para ser calcinado a 800°C por 2 horas dando
origem ao B-TCP utilizado na metodologia 1, e 0 outra que foi calcinado apenas
apos o processo de dopagem com as nanoparticulas (metodologia 2).
As nanoparticulas de prata foram sintetizadas baseada na metodologia descrita por
YIN(2004), onde a sintese foi feita em reator cilindrico de teflon, ao qual foram
adicionados na seguinte ordem: 50ml de solucdo de citrato de sodio da Sigma-
Aldrich, 50ml de solugdo de AgNOs3 0,1M e 10,91ml de formaldeido a 37% ambos
da marca Synth. O reator foi entdo lacrado e levado ao forno micro-ondas por 2
minutos a temperatura de 90°C. O material foi removido do reator, transferido para
um béquer, misturado em agitador magnético e levado a um banho ultrassénico,
UltraCleaner 1400 A, por 30min a fim de dispersar todas nanoparticulas produzidas,
gerando uma solucdo homogenia. Para a obtencédo dos compadsitos, foi utilizado um
método de imersao, conforme ANDRADE (2013), onde os p6s foram adicionados a
uma solucédo contendo diferentes concentracdes de nanoparticulas de prata. Neste
método, os poés ficam sobre agitacdo nesta solugdo por 3 horas para promover
interacdes entre os materiais. A dopagem ocorre entédo, através de mecanismos de
absorcao, adsorcao e ainda troca i6nica entre ions de prata e calcio.

Na sintese do compadsito, duas metodologias foram utilizada; na metodologia
1 e 2 respectivamente, cinco aliquotas de 1 g de B-TCP ou 1 g de HA deficiente em
calcio foram pesadas em balanca analitica e cada uma delas foi adicionada em um
béquer sob agitacdo contendo em cada um deles diluicbes da solucdo de
nanoparticulas. Apos o periodo de 3 horas, as solucfes foram deixadas em repouso
por 2 horas, e entdo, o sobrenadante foi destinado a caracterizagéo, para avaliar a
guantidade de prata absorvida comparando com a aliquota da solucédo separada
antes da imersao do pé, e o precipitado foi lavado e centrifugado para a remocao
do citrato de sddio, citrato de prata, ions contaminante e das AgNPs que nao
interagiram.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o auxilio da andlise de difracdo por raio-x, foram identificadas as fases
formadas nos materiais obtidos. Na figura 1-A e B, observamos respectivamente os
difratogramas para a hidroxiapatita deficiente em calcio, e para o B-TCP obtidos
pelo processo de precipitacdo e posterior calcinacdo. No grafico, podemos observar
a formacdo do B —TCP ap0Os o tratamento térmico realizado na hidroxiapatira
deficiente em calcio. Neste material, foram identificados fases de B-TCP(fase
majoritaria), a-TCP e B-pirofostato de calcio(fases minoritarias). A pureza total do
B-TCP néao foi alcancada por este método, pois o tratamento térmico pode ter sido
excessivo, e neste caso, ocorreu a formacéo da fase alfa, que se forma a maiores
temperaturas. Quanto a presenga de B-pirofostato de célcio, esta ocorreu devido a
utilizacao de reagentes que acidificam o meio de precipitacdo, como o cloreto de
calcio favorecendo a precipitacdo desta fase preferencialmente. Os picos foram
identificados comparando-os com as seguintes fichas cristalograficas: JCPDS 09-
169 para o B-TCP, JCPDS 09-346 para o beta pirtofosfato de célcio e JCPDS 09-
0348 parao a-TCP.
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Figura 1 - Difratograma de raio-x comparativo entre B-TCP dopado com AgNPs em
diiferentes solucdes:(A) Metodologia 1; (B) Metodologia 2.
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Figura 2 — Micrografias dos compdésitos: (A) Metodologia 1; (B) Metodologia 2.
Através da microscopia eletrbnica de varredura € possivel visualizar a
microestrutua dos materiais obtidos(figura 2). Com o auxilio da técnica de
espectroscopia de fluorescéncia por energia dispersiva, foi possivel comprovar que
os métodos de imersao utilizados na dopagem dos materiais foram eficientes, uma
vez que em todas as amostras testadas, para ambas as metodologias, foram
observadas a presenca de prata. Figura 3-A, resultados para metodologia 1, e 3-B,
resultados para metodologia 2, podemos observar um comportamento muito similar
nos resultados em ambos ao métodos, indicando que ambos 0s materiais
utilizados, B-TCP e HA deficiente em calcio, apresentam o mesmo potencial de
absorcéo de ions metalicos.
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Figura 3 — Resultados do EDX para % de Ag encontrada (A)Metodologia 1; (B)
Metodologia 2



4. CONCLUSOES

O método de precipitacdo proposto se mostrou apto a obtengédo de compostos de
B-TCP, mesmo com presenca de algumas fases ndo desejadas, pois ambas (a-
TCP e pirofosfato de célcio), sdo fosfatos de célcio, o que ndo impede e utilizacdo
do material na aplicacéo proposta. O mecanismo de dopagem se mostrou simples,
e bastante eficiente para ambas as metodologias testadas. Quanto ao material
obtido, pode-se concluir que através das caracterizacdes realizadas, que se trata
de um material muito promissor, pois é morfologicamente um agregado de
particulas muito pequenas, dopado com nanoparticulas de prata. Isto permite que
0 material seja mais facilmente incorporado a materiais resinosos, sem que perca
suas propriedades e vantagens do pequeno tamanho de suas particulas. Quanto a
obtencdo em maiores escalas para aplicacdo industrial, esta metodologia mostra-
se muito viavel, uma vez que se utiliza de processos simples e de reagente
acessiveis e de baixo custo, viabilizando assim o desenvolvimento de produtos com
esta tecnologia.
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