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RESUMO: O objetivo deste trabalho consiste na caracterizacao do 6xido de nidbio (Nb,Os) para avaliar sua
indicacdo como material radiopacificador a ser incrementado em produtos odontolégicos. Para tanto, foi
obtida uma amostra comercial do Nb,Os (P.A.) da empresa brasileira CBMM®, a qual foi peneirada em
malha # 325mesh e caracterizada por meio de Difracdo de Raios X (DRX) e Analise Radiografica na
hidroxiapatita laboratorial (HAp) sintetizada pelo método umido de precipitagdo. Os resultados mostraram
que a amostra de Oxido de niébio comercial apresentou vérias fases de apresentacdo, predominando a fase
ortorrombica e secundariamente a monoclinica, com tamanho de cristalito 65nm e cristalinidade 77,6%. A
andlise radiografica demonstrou que a adicdo de Oxido de nidbio na hidroxiapatita melhorou
consideravelmente sua radiopacidade em comparacdo com a HAp pura. Desta forma, os resultados
confirmam que o 6éxido de nidbio é um promissor agente radiopacificador para ser utilizado no processo de
fabricacdo de produtos odontoldgicos, porém mais estudos para caracterizagdo deste material devem ser
realizados.
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1. INTRODUCAO

O Oxido de Nidbio é um derivado do ni6bio, um metal de transicio que se apresenta
naturalmente poroso com uma consideravel area de superficie, cujas caracteristicas de resisténcia a
corrosao, resisténcia mecanica, termodinamicamente estavel, biocompatibilidade e radiopacidade
aceitdveis o tornam uma possivel alternativa para uso como radiopacificador em produtos
odontol6gicos (MESTIERI et al., 2014).

Viapina et al., (2014) avaliaram a bioatividade e caracterizacdo quimica da adicdo de oxido de
niobio (CBMM®) e oxido de zirconia (Sigma-Aldrich®) micro e nanoparticulado como materiais
radiopacificadores em resina epoOxi e cimento Portland. Os resultados mostraram que a pesar de o
Oxido de zirconia apresentar radiopacidade maior que o O0xido de nidbio, ndo houve diferenga de

radiopacidade quando da incorporagdo destes ao cimento Portland, e todos se mostraram
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biocompativeis. Além disso, o tamanho da particula (micro ou nanoparticulada) ndo afetou o valor

da radiopacidade.

Mestieri et al., (2014) fizeram um estudo semelhante quando avaliaram a radiopacidade e
citotoxicidade da associacdo de cimento Portland ao 6xido de nidbio micro e nanoparticulado,
verificando que os materiais testados apresentaram uma boa radiopacidade e um aumento na
viabilidade celular para as amostras com 6xido de niébio.

Deve-se observar que a quantidade de agente radiopacificador adicionado aos materiais deve
obedecer a um limite. Bonadio et al., (2013) avaliou a bioatividade e propriedades estruturais de um
compésito de Nb,Os e hidroxiapatita natural para uso em implantes. Os resultados mostraram que 0
limite de adicdo de 6xido de nidbio ocorre aproximadamente aos 50 a 60% da massa total do
composito, pois influencia na precipitacdo do fosfato de calcio.

Desta forma, o objetivo deste trabalho foi caracterizar o 6xido de nidbio comercial, a fim de
que possa ser avaliado como um material alternativo para uso como agente radiopacificador em

produtos odontoldgicos.

2. METODOLOGIA

2.1 Preparacdo do material

O presente estudo utilizou éxido de nidbio P.A. (Nb,Os) fornecido pela Companhia Brasileira
de Metalurgia e Mineracdo (CBMM®). Este foi peneirado em peneira metélica de 325 mesh com

auxilio de um pincel, a fim de refinar o material para uma melhor analise (Fig.1).

Figura 1 — Esquema de preparagdo do 6xido de niébio
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Para realizacdo da andlise radiogréfica, utilizou-se como padrdo de referéncia a
Hidroxiapatita (HAp) sintetizada pelo método imido de precipitacdo e calcinada a 900°C (Figura
2), um biomaterial com baixa radiopacidade de acordo com Barros (2013), a fim de avaliar a
radiopacidade conferida a HAp pelo Nb,Os. Para tanto, preparou-se duas amostras: HAp pura e
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HAp com 20% de 6xido de nidbio (1,69 de HAp + 0,4g de Nb,Os). A amostra HAp/Nb foi colocada
em placa com agitagdo magnética por um periodo de 1h em temperatura ambiente, e colocada em

estufa para secagem a 120°C por 24h (Fig. 3).

Figura 2 — Fluxograma de obtencdo da HAp pelo método imido de precipitacdo
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2.2 Caracterizagdo do Nb,Os

As anélises de difragdo de raios X da amostra foram conduzidas a temperatura ambiente em
um equipamento Bruker D2 PHASER a um passo de 1500, no intervalo de varredura de 20, entre
10 e 75 graus para 0 6xido de bismuto, a uma taxa de 2°/min e os resultados foram analisados no
software Crystallographica®.

A andlise radiogréfica visa avaliar o poder de radiopacidade do material em questdo. Para
tanto, avaliou-se a radiopacidade do Nb,Os conferida a HAp, seguindo o protocolo preconizado
pela ISO 6876/2001, onde espécimes padronizadas medindo 10mm de diametro e 1mm de
espessura foram confeccionados em prensas, colocados sobre um filme radiografico oclusal e
radiografados (Fig. 3). O equipamento utilizado foi um aparelho de raios X da marca Gnatus®, com

angulacdo de 90° e tempo de exposic¢do de 0,32 ms (milissegundos).
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Figura 3 — Fluxograma de avaliagdo radiografica da mistura HAp/Nb,Os
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3. RESULTADOS

A Fig. 4 ilustra o resultado do difratograma de raios x da amostra de 6xido de nidbio
comercial analisada. Pode-se observar que a amostra do Nb,Os analisada mostrou a formagéo do
Oxido de Ni6bio Ortorrdmbico (Ficha do Crystallograplica 71- 465) e do Oxido de Nidbio
Monoclinico - Bi,03CO, em menor quantidade (Ficha do Crystallograplica 1- 884), com tamanho
de cristalito 65 nm e cristalinidade 77,6 %.

A Fig. 5 evidencia o resultado das andlises radiograficas realizadas sobre as pastilhas dos
materiais testados. Na figura A (pastilha de HAp pura), pode-se perceber com baixissima nitidez a
radiopacidade da pastilha de HAp, diferentemente da figura B (pastilha de Hap + 20% de Nb,Os),
onde pode-se observar com nitidez a pastilha radiografada. Desta forma, a hidroxiapatita com dxido
de nidbio (Fig. B) mostrou-se mais radiopaca que a hidroxiapatita sem 6xido de nidbio.

Figura 4 — Difratogramas de Raios X (DRX): (a) Ficha padrdo de 6xido de nidbio ortorrémbico, (b) Ficha

padrdo de 6xido de nidbio monoclinico, (c) Amostra comercial de 6xido de nidbio analisada.
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Figura 5 — Radiografias dos produtos analisados: A — HAp pura; B — Hap + 20% de Nb,Os

4. DISCUSSAO

A busca por novos materiais que atuem como radiopacificadores em materiais odontoldgicos
tem como prerrogativa a influéncia destes nas propriedades do material, de forma que o
radiopacificador seja um material biocompativel e inerte, ndo prejudicando as propriedades dos
compostos. Desta forma, avaliou-se o 6xido de bismuto como promissor radiopacificador.

O Nby;Os comercial avaliado apresentou-se na forma de um p6 de cor branca, e foi
caracterizado no DRX sem sofrer nenhum tratamento. E importante ressaltar que numa reviséo de
literatura, Nico et al., (2016) destacaram que o0 pentdxido de niébio é a forma mais
termodinamicamente estavel do sistema nidbio-oxigénio, apresentando-se geralmente na forma de
um pé de cor branca ou transparente.

0 Oxido de ni6bio pode-se apresentar em varias fases: Ortorrdmbica, Monoclinica, Tetragonal,
e Pseudohexagonal. A analise dos difratogramas de raios X demonstraram que o 6xido de nidbio
comercial avaliado apresentou predominantemente as fases ortorrdombica em primeira fase e
monoclinica em segunda fase. Porém, segundo Nico et al., (2016), dentre todas as fases polimorfas
e Oxidos de nidbio em geral, a fase monoclinica é mais comum e mais estudada por sua estabilidade
termodinamica.

Com relacdo a analise da radiopacidade, elegeu-se um biomaterial odontoldgico facilmente
produzido em laboratério: a Hidroxiapatita (HAp), utilizada em procedimentos de reparacdo de
tecidos mineralizados como 0ssos e dentes. Porém, a HAp ndo possui um valor de radiopacidade
considerdvel que permita sua avaliacdo quando in vivo (BARROS, 2013). Desta forma, sintetizou-
se a HAp pelo metodo Umido de precipitagdo para ser utilizada como parametro de avaliacdo da
propriedade de radiopacidade conferida pela adi¢do de 20% de 6xido de nidbio em sua composicéo.
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Os resultados mostraram que a hidroxiapatita com 20% de 6xido de nidbio é facilmente

distinguida radiograficamente em comparagdo com a HAp pura. Estes resultados estdo de acordo
com os estudos de Leitune et al., (2013) quando caracterizou o pentoxido de nidbio (Nb,Os) a fim
de utilizd-lo em resinas dentarias adesivas, constatando que sua incorporacdo nas resinas

aumentaram sua radiopacidade, microdureza e taxa de polimerizag&o.

5. CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos, pode-se concluir que o 6xido de nidbio € um promissor
material radiopacificador que pode ser acrescentado em materiais odontoldgicos, porém, mais
estudos sdo necessarios para sua caracterizacdo e avaliacdo de suas propriedades fisico-quimicas e

de biocompatibilidade.
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