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1 OBJETIVOS

1.1 Objetivo geral

Estudar a sintese de materiais biocidas a base de Poli(metacrilato de metila) (PMMA) com

potencial aplicacao para a producao de cimento 4sseo e caracterizar suas propriedades mecanicas.

1.2 Objetivos especificos:

- Investigar a influéncia da temperatura na polimerizagdo do metacrilato de metila (MMA) em
cimentos 6sseos, seguindo as propor¢ées de ingredientes (PMMA, MMA, Peréxido de Benzoila (BPO:
iniciador) e N,N-dimetil-p-toluidina (DMpT: ativador), encontradas nas embalagens comerciais; e
avaliar como variacdes na temperatura afetam a velocidade de polimerizacdo e as propriedades

mecanicas do material resultante.

- Variar as concentracdes de iniciador e ativador para estudar seu impacto na velocidade de
reacdo e nas massas molares dos polimeros formados, usando a técnica de GPC, a fim de identificar
uma formulacdo otimizada que melhore significativamente as propriedades mecéanicas dos polimeros

para aplicacdes ortopédicas.

- Realizar uma analise detalhada das caracteristicas fisico-quimicas (densidade, analise por
GPC, MEV e EDS) das amostras produzidas com a formulacdo mais promissora desenvolvida no
estudo, a fim de compreender como esses aspectos séo influenciados por agentes biocidas (PEI-QA,
gentamicina e vancomicina) e explorar estratégias para melhorar as propriedades mecéanicas do

cimento 6sseo com esses aditivos.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL SIMPLIFICADO

2.1 Sintese de Polimeros a base de Polimetilmetacrilato

O procedimento experimental para a sintese de cimento dsseo envolveu a polimerizacdo do

mondmero MMA na presenca de PMMA, utilizando o iniciador BPO e o acelerador DMpT (Tabela 1). O

XXXII Congresso de Iniciacéo Cientifica da UNICAMP — 2024 1



PMMA foi triturado para reduzir sua granulometria e misturado com o BPO em um Becker, enquanto

MMA e DMpT foram combinados em outro.

Reagentes Massa (g)
MMA 19,75
PMMA 39,50
BPO 0,500
DMpT 0,250

Tabela 1 - Proporgéo usada seguindo composi¢éo do cimento 6sseo comercial Versabond ®
Adicionalmente, foram testadas varia¢cdes na formulagdo do cimento 6sseo, incluindo a adicdo
de 1% de PEI-QA ou antibiéticos (vancomicina ou gentamicina) em relacdo a massa de PMMA. A
formulacéo original foi modificada aumentando a quantidade de ativador e/ou iniciador, e diferentes
pontos experimentais foram estabelecidos para avaliar o impacto desses aditivos. As Amostras/Pontos
2 a 6 foram baseadas na formulagéo original (Ponto 1), ajustando as massas do ativador e/ou iniciador

conforme indicado na Tabela 2.

Ponto Alteracao

1 Formulacgéo original

2 +20 m% ativador

3 +20 m% iniciador

4 +20 m% ativador e iniciador

5 +10 m% ativador e iniciador

6 + 1% PEI-QA
X.1 +1% PEI-QA + 20 m% ativador e iniciador
X.2 +1% Vancomicina + 20 m% ativador e iniciador
X.3 +1% Gentamicina+ 20 m% ativador e iniciador

Tabela 2 - Pontos experimentais correspondes as amostras a serem produzidas - a formula¢éo do Ponto 6 incluiu 1% de PEI-QA sobre a
massa de PMMA, e o ponto de melhor cinética (Ponto X) foi usado para produzir amostras com antibioticos

2.2 Caracterizacdo dos materiais poliméricos de PMMA

As caracterizagfes realizadas nos materiais poliméricos foram: Densidade; Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia

Dispersiva (EDS); Ensaio mecéanico de compressdo; Massa Molar e Polidispersidade.

3 RESULTADOS

3.1 Testes Preliminares

Como visto na Figura la, os testes iniciais mostraram que um aumento na temperatura
ambiente afeta consideravelmente a temperatura de pico durante a polimerizagdo do PMMA,

resultando em um tempo de cura reduzido devido & aceleragéo da reagdo (GOMES et al., 2021). Como

XXXII Congresso de Iniciacéo Cientifica da UNICAMP — 2024 2



temperaturas elevadas podem causar sérios danos ao organismo, é essencial monitorar a temperatura

durante a polimerizacdo para garantir a seguranga e a eficacia do cimento 6sseo (BAUMGARTNER et
al., 2020; MARTINEZ; FERNANDEZ, 2019).

3.2 Efeitos da variacdo do ativador e iniciador

Na reacdo, o ativador DMpT agiu como um co-iniciador, aumentando a eficiéncia do iniciador
BPO e acelerando a cinética da reacdo. E, como é verificado por GONG, 2022, o aumento na

guantidade de ambos elevou a quantidade de calor liberado, resultando em temperaturas de pico mais
altas (Figura 1b).
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Figura 1 - Perfis de temperatura por tempo, variando temperatura ambiente (a esquerda) e perfis de temperatura por tempo dos Pontos 1, 2,
3,4 e 5 (adireita)

A analise por GPC mostrou que variagdes nos niveis de iniciador e ativador, especialmente do
ativador, alteraram significativamente o indice de polidispersdo. Segundo YOUNG & LOVEL, 2011, o
aumento desses componentes reduziu o indice devido & maior formagéo de radicais livres, ampliando
a dispersdo das massas molares. Portanto, as variacdes influenciaram diretamente na cinética da
reacdo, afetando a distribuicdo das massas molares, bem como o indice de polidispersdo. As
distribuicbes de massa molar entre os Pontos 1 e 4 € mostrada na Figura 2, onde pode ser observada

a geracao de um “ombro” no Ponto 4, caracteristico de polimeros com maiores polidispersidades.
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A densidade do material, influenciada pelo aumento do ativador e do iniciador, demonstrou
variacOes distintas, evidenciando que a presenca de PEI-QA resultou em uma contragdo do volume,
impactando negativamente essa propriedade. Em contraste, a adicdo de antibiéticos convencionais,
como gentamicina e vancomicina, mostrou uma influéncia limitada na densidade, mantendo-a

comparavel as formulag6es de controle.

Os testes de resisténcia confirmaram essas observac¢des, mostrando que o aumento isolado do
ativador e do iniciador ndo resultou em melhorias significativas na resisténcia mecanica. No entanto, a
combinacdo desses componentes levou a um aumento substancial na resisténcia do material. Por
outro lado, a inclusdo de PEI-QA comprometeu gravemente as propriedades mecénicas, afetando

negativamente a coesao estrutural do cimento 6sseo como pode ser observado pela Tabela 3.

Pontos Resisténcia (MPa)
1 (Branco) 19,35 + 4,72°
2 (+20 m% ativador) 15,15 + 4,272
3 (+20 m% iniciador) 23,29 + 3,267
42 (+20 m% ativador e iniciador) 46,07 + 7,45°
52 (Central) 40,15 + 2,65"
6° (+ 1% PEI-QA) 13,09 +2,60°
4.1° (+ 1% PEI-QA + 20 m% ativador e iniciador) 10,21 + 3,73°¢
4.2 (+ 1% Vancomicina + 20 m% ativador e iniciador) 33,23 + 3,95¢
4.3 (+ 1% Gentamicina+ 20 m% ativador e iniciador) 36,78 + 8,18¢

Tabela 3 - Resultados do ensaio mecéanico de resisténcia e compresséo apés 24h

Legenda: indices com letras iguais indicam auséncia de diferenca significativa entre os
valores de densidade. Letras diferentes indicam uma diferenga significativa entre esses valores

As analises de MEV mostrou que a presenca de PEI-QA (Ponto 4) causou uma distribuicdo
irregular das particulas de PMMA, resultando em porosidades significativas e reduzindo a densidade e
resisténcia do material (Figura 3a). Em contraste, o0 aumento simultdneo do ativador e do iniciador
(Ponto 6) melhorou a coesédo das particulas de PMMA através do MMA polimerizado, resultando em

uma estrutura mais resistente (Figura 3b).

@ (b)
Figura 3 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) do Ponto 6 (a esquerda) e Ponto 4 (a direita) com ampliagdo de 150X da base do

corpo cilindrico (regido de falha).
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A adicdo de antibi6ticos convencionais néo alterou significativamente a morfologia observada
nas amostras. No entanto, os testes mecéanicos indicaram uma leve reducdo nas propriedades
mecanicas com a inclusdo de gentamicina e vancomicina, sugerindo um efeito minimo desses agentes

na resisténcia do material.

A analise por EDS revelou a composicdo quimica das amostras, destacando a presenca de
elementos como iodo, bromo e cloro em formulacdes especificas e identificando possiveis impurezas
nas amostras com antibiéticos convencionais, o que foi fundamental para compreender a composi¢ao

guimica do cimento 6sseo e monitorar contaminantes que poderiam afetar suas propriedades finais.

4 CONCLUSOES

Este estudo investigou a sintese de cimento 6sseo com agentes antimicrobianos (gentamicina,
vancomicina e PEI-QA) para otimizar suas propriedades mecanicas. Os resultados mostraram que é
possivel produzir cimentos 6ésseos com boas propriedades mecénicas ao incorporar gentamicina ou
vancomicina e aumentar em 20% a quantidade de ativador e iniciador. Portanto, ajustar precisamente
os parametros de formulacdo € essencial para melhorar as propriedades do cimento 0sseo. Além
disso, 0 aumento coordenado de ativador e iniciador foi vantajoso. No entanto, a inclusao de PEI-QA e
antibiéticos convencionais requer consideracfes especificas devido aos diferentes impactos na
densidade, resisténcia mecanica e morfologia do material. Assim, compreender essas interages €
crucial para desenvolver cimentos 0sseos seguros e eficazes. Por fim, pesquisas futuras devem
investigar mais detalhadamente o efeito do PEI-QA na polimerizacdo do MMA para entender por que

este agente antimicrobiano reduz a velocidade de polimerizagéo.
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