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MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA
A presente patente diz respeito a um produto e

processo para obtengdo de uma matriz ceramica porosa bioativa,

- de- baixocusto, resistente mécanicamente e aplicavel em

enxertos e implantes Osseos, has areas: buco-maxilo-facial,

ortopedia e odontologia, compreendida pela seguinte formula,

quantitativa e qualitativa: Alumina (Al:Os): 70,0 a 80,0 %,
Hidroxiapatita ([Ca10(PO4)s(OH)2]): 10,0 a 20,0 % e Biovidro(SiO,
Na,O, Ca0, CaO/P,0s): 10,0 a 20,0 %.

A matriz do invento ora reivindicado é composta em
alumina, inerte em meio fisiolégico, com relativa resisténcia
mecanica e baixo custo — US$ 0,00484/(grama). A sua
bioativagdo advém da deposigdo superficial de hidroxiapatita
(material cerdmico, bioativo, com baixa resisténcia mecénica
relativa e relativo alto custo — R$ 18,4/grama) e com biovidro
(material ceramico, bioativo, baixa resisténcia mecanica e alto
custo — R$ 148,00/grama). O biovidro, além de ser bioativo apos
tratamento térmico, auxilia na fixagdo da hidroxiapatita na
superficie ceramica. Com essa matriz porosa pode-se minimizar
o problema do alto custo de enxertos e implantes 0sseos, pois,
para manufaturar a matriz de alumina utiliza-se uma maior
quantidade desse material. Com o método adotado pela presente
patente reduzem-se os materiais bioativos (Hidroxiapatita e
Biovidro) infiltrados nos poros da matriz porosa de alumina a no
maximo 15 % do volume da matriz. Nos materiais adquiridos
comercialmente para manufaturar a matriz porosa bioativa a

relacdo entre o custo da alumina e do biovidro e hoje, de
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aproximadamente 1/10000 e a relagéo entre o custo da alumina e

da hidroxiapatita & de aproximadamente 1/1000,

A matriz ceramica porosa quandb_fihfilﬁﬁéaé’"ﬁéé"'*

apresenta toxicidade e a interag@o célula — matriz apresenta
divisao celular na superficie do material que evidencia uma
interagdo entre a matriz infiltrada e o tecido biolégico. Os
resultados in vitro podem ser observados nas figuras 4.24 a 4.35
do trabalho. Outro fator se relaciona com os resultados dos
ensaios mecanicos de compressao realizados, onde as matrizes
porosas de alumina infitradas apresentaram resisténcia a
compressio da ordem de 42,27 MPa, superior a das matrizes de
hidroxiapatita que apresentaram cerca de 0,28 MPa de
resisténcia a compressao.

As matrizes porosas de alumina s&o infiltradas com
uma camada de hidroxiapatita e biovidro que recobre a area
superficial da matriz porosa e sdo manufaturadas por um
processo de produga@o como se segue;

) Sao manufaturadas duas barbotinas (suspensdo coloidal
de ceramica), uma de alumina e outra de biovidro com
hidroxiapatita. A barbotina de alumina é utilizada para extrair o po

para conformacgéo da matriz porosa de alumina.

o Para avaliar o desempenho de matrizes porosas de alumina
bioativas, corpos porosos sdo manufaturados em alumina e
infiltrados com biovidro e hidroxiapatita. Os corpos porosos séo
avaliados quanto a resisténcia mecanica a compressao,

citotoxicidade e morfologia da interagéo célula-material.
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. Para reunir as propriedades mecanicas da alumina e

" promover a sua bioatividade sd@o selecionados os seguintes

_materiais: um material bioinerte (alumina) como componente da

10

15

20

matriz dos corpos-de-prova, um material organico (sacarose)

como formador de poros e materiais bicativos (hidroxiapatita e
biovidro) para serem incorporados aos poros da matriz de
alumina.” Sao fabricadas matrizes porosas de alumina e
infiltradas com biovidro e hidroxiapatita. A manufatura é realizada
através do método barbotina-cerdmica com incorporagdao de
agente organico (sacarose) como formador de poros. A
conformacio das pecas deu-se através de prensagem uniaxial e
prensagem isostatica, seguida de lixiviagao da sacarose e
sinterizagdo. Para ensaio de compressdo, s&o manufaturados
corpos-de-prova de alumina, infiltrados com hidroxiapatita-
biovidro; amostras de alumina infiltrada por hidroxiapatita-biovidro
para andlise in vitro de citotoxicidade e de interagéo célula-
material: amostras de alumina infitrada por hidroxiapatita-
biovidro, para analise em Microscépio de Varredura Eletronica e
andlise quimica por EDX ou EDS (Energy Dispersive x-ray
detector). O diagrama de fluxo da metodologia empregada &
ilustrado na figura 3. |

. Foram feitas duas barbotinas com as composi¢bes
mostradas nas tabelas que se seguem:

Composicdo da Barbotina de Alumina

Quantidade Vol (%) Componente
01-15 Alumina (0,5 ym)
20-35 Sacarose (50 — 500 pm)
01-10 Poli-vinilbutirol (PVB)
65 — 80 Alcool Isopropilico
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Composicio da Barbotina de Hidroxiapatita/Biovidro

Quantidade Vol (%) Componente
10-20 Hidroxiapatita
10-20 Biovidro -
- T 01=-10 Poli-vinilbutirol (PVB)
80~ 90 Alcool Isopropilico

e Preparacéao dos pos ceramicos.

Mistura e homogeneizagdo das barbotinas em moinho
de bolas; Secagem e desaglomeragdo das barbotinas com
soprador de ar, seguida de peneiramento; O armazenamento e
feito em jarro fechado e em temperatura ambiente.

+ Conformagao.

Conformacéo de matrizes com o didametro a verde de
6,2 a 9,8mm por 1,2 a 2,9mm de comprimento, em prensa
uniaxial (10 MPa), seguidas de prensagem isostatica a 82 a
105MPa com patamar na maxima presséo durante um minuto.

e Lixiviagao.

Apbs a conformacao das pecas é realizada a lixiviagao
da sacarose em agua destilada.
» Sinterizagao.

As matrizes porosas de alumina sdo entao
sinterizadas a 1550°C com patamar de 30 minutos a 1hora e 45
minutos nesta temperatura. As medidas da peca reduzem
aproxidamente 15 a 22%. |
« Infiltragdo da Barbotina de Biovidro/hidroxiapatita.

As matrizes porosas de alumina foram infiltradas com
a barbotina Biovidro/Hidroxiapatita. A secagem em estufa a

temperatura de 80 a 100°C durante 1 a 2 horas e. As matrizes

o
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~_matriz.

porosas foram queimados a 715 a 1000°C com patamar de 1 a 2
horas neste intervalo, para adesdo do infiltrado nos poros da

e Matriz de Alumina  bioativa _ infiltrada  comv - -

biovidro/hidroxiapatita.

A matriz de Alumina infiltrada apresenta poros com
diametro médio na faixa de 192,3 a 220,0 um. Os poros abertos
ficam na faixa de 40% a 55% e a porosidade total média, ou seja,
a porosidade aberta e a porosidade fechada, fica na faixa de
65,5% a 70,0%. A porosidade fechada fica entre 20,0 a 25,0 %.

As dimensbes das matrizes podem variar de acordo com o

formato do molde. Com 70 — 85 % de Alumina, 10 -20 % de
Hidroxiapatita, 10 — 20 % de Biovidro. A Figura 4 ilustra as
matrizes porosas infiltradas com Biovidro/Hidroxiapatita, a qual
apresenta formato apenas demonstrativo.

A concepgédo do presente invento deu-se pela busca
por um material para implante com materiais ndo metéiicos.
Neste contexto, o compoésito ceramico apresentou-se com
melhores propriedades mecanicas associadas a osseoinducéo,
osteointegracéo e baixo custo.

O invento ora reivindicado €& passivel de algumas
variagdes quanto a forma e o tamanho de poros, a porosidade
(porcentagem de poros) e sua distribuicdo dependendo da regi&o
a ser implantada. Pode-se modificar o tipo de prensagem da
matriz, resultando em maior ou menor compactagcdo da matriz
porosa. A matriz porosa pode ter formas variadas, dependendo

da forma do defeito ou falha dssea a que se deseja corrigir. Pode-
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se variar, também, a porcentagem de infiltrados bioativos
(Hidroxiapatita e Biovidro) para o interior dos poros dependendo

da interconexao adotada para eles.

'ESTADODATECNICA — — — — — ——— — —

No mercado existem implantes metalicos, poliméricos,
ceramicos e compdsitos, além dos naturais como os homologos
(materiais removidos do préprio doador). Os materiais ceramicos
utilizados para a manufatura de matrizes porosas desta patente,
Alumina, Hidroxiapatita e Biovidro, geralmente sio aplicados
isoladamente e, utilizados em conjunto formam um composito
que pode apresentar as seguintes desvantagens/vantagens:
Alumina -inércia quimica, resisténcia mecénica adequada, mas
ndo promove adequadamente a integragédo do tecido para dentro
da matriz; Hidroxiapatita - apresenta baixa resisténcia mecénica e
alto custo, mas é um excelente osteoindutor; Biovidro - apresenta
baixa resisténcia mecénica e alto custo, mas desempenha o
papel de fixador da hidroxiapatita na alumina, sendo um
excelente osteoindutor. No presente invento, as matrizes porosas
de alumina séo infiltradas com uma camada de hidroxiapatita e
biovidro que recobre a area superficial da matriz porosa.
DESCRIGAO DETALHADA DAS FIGURAS

Para melhor entendimento do invento ora reivindicado,
apresentamos anexas as figuras ilustrativas, a seguir: As figuras
1 e 2 ilustram os resultados obtidos, in vifro, da interagdo entre a
matriz infiltrada e o tecido bioldgico, onde pode-se observar a
imagem com aumento de 1000X, da superficie da matriz porosa

de alumina infiltrado (fig. 1), apresentando as células
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arredondadas (1) e a imagem com aumento final de 1000X de
superficie da matriz porosa de alumina infiltrado (fig. 2), onde se

observam as células arredondadas (1), células espalhadas (2) e o

A figura 3, por sua vez, apresenta o diagrama de fluxo
da metodologia, matriz porosa.

Por derradeiro, a figura 4, ilustra as matrizes porosas
infiltradas com Biovidro/Hidroxiapatita.

Como ja mencionado, a exposi¢do do presente
invento é apenas ilustrativa € mudangas podem ser feitas
nos detalhes, especialmente no que tange ao tamanho,
forma, dimenséo, produgédo, disposi¢cdo industrial e visual, mas
sempre dentro do principio idealizador, até a extensado indicada
pelo conhecimento da reivindicagéo apresentada com o presente
pedido de patente.

Pelas vantagens e pelo carater completamente
inovador e singular, o presente invento reune as condigbes

necessarias para alcancgar o privilégio pleiteado.



10

15

20

25

-

oo .

*eee
. s

-1/4-

REIVINDICAGOES
1 - MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA, caracterizado pela
formula, quantitativa e qualitativa: Alumina (Al,O3): 70,0 a 85,0 %,

" Hidroxiapatita ([Ca1o(POs)s(OH)2]): 10,0 a 20,0 %-e Bievidre(SiO,

Na,O, CaO, CaO/P,0s5): 10,0 a 20,0 %; sendo aplicavel em
enxertos e implantes ¢0sseos, nas areas: buco-maxilo-facial,
ortopedia e odontologia.

2 - MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA, de acordo com a
reivindicagdo 1, & caracterizada por ser composta de uma
cerdmica de alumina, inerte em meio fisiolédgico, com relativa
resisténcia mecanica e baixo custo, tendo sua bioativagéo pela
deposi¢éo superficial de hidroxiapatita e com biovidro, sendo que
este bioativo apods tratamento térmico, auxilia na fixagdo da
hidroxiapatita na superficie ceramica, recobrindo a superficie da
matriz porosa.

3 - MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA, de acordo com a
reivindicacdo 1 e 2, €& caracterizada por reduzir os materiais
bioativos (Hidroxiapatita e Biovidro) infiltrados nos poros da
matriz porosa de alumina a no maximo 15 % do volume da
matriz.

4 - MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA, de acordo com a
reivindicacdo 1, 2 e 3, caracterizada pela matriz ceramica porosa,
quando infiltrada, ndo apresentar toxicidade e a interagéo célula
— matriz proporcionar divis&o celular na superficie do material que
evidencia uma interagdo entre a matriz infiltrada e o tecido
biolégico.

5 -~ MATRIZ CERAMICA POROSA BIOATIVA, de acordo
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com a reivindicacdo 1, 2, 3 e 4, é caracterizada pelas matrizes
porosas de alumina infiltradas apresentarem resisténcia a

compressdo da ordem de 42,27 MPa.

-—6— - MATRIZ CERAMICA POROSA-BIOATIVA, -de—acordo

com a reivindicagao 1, 2, 3, 4 e 5, é caracterizada pela matriz de
alumina infiltrada apresentar poros com diametro médio na faixa
de 192,3 a 220,0 um; poros abertos na faixa de 40% a 55% e a
porosidade total média, ou seja, a porosidade aberta e a
porosidade fechada, na faixa de 65,5% a 70,0%; a porosidade
fechada fica entre 20,0 a 25,0 %; sendo que as dimensdes das
matrizes podem variar de acordo com o formato do molde.

7 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ
CERAMICA POROSA BIOATIVA, caracterizada por duas
barbotinas (suspenséo coloidal de cerdmica), uma de alumina e
outra de biovidro com hidroxiapatita, sendo que a barbotina de
alumina é utilizada para extrair o pé para conformag¢do da matriz

porosa de alumina, cuja composigao €.

Quantidade Vol (%) Componente
01-15 Alumina (0,5 um)
20-35 Sacarose (50 — 500 pm)
01-10 Poli-vinilbutirol (PVB)
65 — 80 Alcool Isopropilico

e, a barbotina de hidroxiapatita e biovidro & utilizada para infiltrar

hos poros da matriz de alumina, cuja composigao ¢:

Quantidade Vol (%) Componente
10 - 20 Hidroxiapatita
10— 20 Biovidro
01-10 Poli-vinitbutirol (PVB)
80 - 90 Alcool Isopropilico
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8 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com a reivindicagdo 7, €

caracterizada por avaliar o0 desempenho de matrizes porosas de

alumina bioativas, através de corpos—porosos em—alumina e —

infiltrados com biovidro e hidroxiapatita, sendo os mesmos
avaliados quanto a resisténcia mecénica a compresséao,

citotoxicidade e morfologia da interagéo célula-material.

9 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicagbes 7 e 8, é
caracterizada por reunir as propriedades mecénicas da alumina e
associa-las com as propriedades de bioatividade de um vidro
bioativo e da hidroxiapatita, sendo selecionados um material
bioinerte (alumina) como componente da matriz dos corpos-de-
prova, um material orgénico (sacarose) como formador de poros
e materiais bioativos (hidroxiapatita e biovidro) para serem

incorporados aos poros da matriz de alumina.

10 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicacbes 7,8e 9, é
caracterizada pela conformacéo das pecas atraves de prensagem
uniaxial e prensagem isostatica, seguida de lixiviagdo da

sacarose e sinterizagéo.

11 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicagtes 7, 8, 9 e
10, é caracterizada pela mistura e homogeneizagdo das
barbotinas em moinho de bolas; secagem e desaglomeragéo das

barbotinas com soprador de ar, seguida de peneiramento; o



-4/4-

armazenamento é feito em jarro fechado e em temperatura
ambiente.
12 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA

——POROSA BIOATIVA de-acordo-com-asreivindicacdes 7,8, 910
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e 11, é caracterizada pela conformagdo de matrizes com o
didmetro a verde de 6,2 a 9.8mm por 1,2 a 29mm de
comprimento, em prensa uniaxial (10 MPa), seguidas de
prensagem isostatica de 82 a 105MPa com patamar na maxima
presséo durante um minuto.

13 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicagbes 7, 8, 9,
10, 11 e 12 é caracterizada por apés a conformacéo das pecgas
ser realizada a lixiviagédo da sacarose em agua destilada.

14 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicacdes 7, 8, 9,
10, 11, 12 e 13 é caracterizada pelas matrizes porosas de
alumina serem sinterizadas a 1550°C com patamar de 30 minutos
a 1 hora e 45 minutos nesta temperatura, reduzindo as medidas
da peca em aproxidamente 15 a 22%.

15 - PROCESSO PARA OBTENGAO DA MATRIZ CERAMICA
POROSA BIOATIVA, de acordo com as reivindicagdes 7, 8, 9,
10, 11, 12, 13 e 14, é caracterizada pelas matrizes porosas de
alumina serem infiltradas com a barbotina Biovidro/Hidroxiapatita,
sendo que a secagem se da em estufa & temperatura de 80 a
100°C durante 1 a 2 horas e as matrizes porosas foram
queimados a 715 a 1000°C com patamar de 1 a 2 horas neste

intervalo, para adesao do infiltrado nos poros da matriz.
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Figura 1
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