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Faculdade de Engenharia da Universidade do Porto
Desenvolvimento de Aplicador Magnético para a Termoterapia de Tumores Sélidos

Resumo

No dmbito da continuidade do estudo iniciado na disciplina de seminario, desenvolveu-
se um aplicador magnético, com a configuragdo de Helmholtz, de forma a tentar
solucionar alguns problemas verificados na bobina anterior (solenoide), concretamente a
sua ndo uniformidade de intensidade de campo magnético. Foram também realizados
diversos estudos em relagdo as propriedades do cimento ferrimagnético (CMS50), tais
como determinagio do tempo de presa, analise granulométrica, propriedades reologicas
(curva de viscosidade), estudo sobre a poténcia dissipada dentro da bobina magnética e

efeitos de precipitagdo em imersdo de Simulated Body Fluid (SBF).
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Evolucio do processo

No estudo anterior, cujo tratamento consistiu numa série de testes com cobaias animais
(ratos) submetidas, apos implante de tumor e cimento com propriedades
ferrimagnéticas, e sob anestesia, a um campo magnético inserido numa bobina com a

configurag@o de um solenoide.

Figura 1. Condigdes da realizagdo do aquecimento.

As cobaias foram inseridas de per si em dois recipientes de plastico, figura 1, de forma a
evitar interferéncia na propagacdo dos raios infravermelhos, captados por uma camera
termografica, que fazia o controlo e medigdo de temperatura (vide figura 2). Assim,

apenas os tumores permaneciam expostos ao aquecimento.

Figura 2. Imagem termografica obtida na ultima série de experiéncias.
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Os testes foram realizados com quatro cobaias, das quais duas para efeitos de controlo.

O cimento foi injectado em diferentes quantidades, sendo o seu volume arbitrado em

1/3 em relagdo ao do tumor. Este valor estimou-se como o necessrio para garantir o

aquecimento global de todo o tecido tumoral. (cf. tabela 1) E de referir que o valor de

cimento, efectivamente injectado, na maioria dos ensaios, diferiu do calculado.

Tabela 1. Valores de CM50 calculados ¢ efectivamente injectados.

Cobaia Volume CMS0 (uL) Volume de CM50
efectivamente injectado (uL)
1/3 Vol. Tamor

1 120 80
2 60 60
3 250 160

Controlo 1 120 + 180 100 + 120

Controlo 2 800 160

A tabela que se segue representa a evolugdo da dimensio dos tumores ao longo dos

testes.
Tabela 2. Evolugio da dimensdo dos tumores.
Cobaia 1° dia 2° dia 3° dia 4° dia 5° dia 6° dia
(mm’) (mm®) (mm®) (mm’) (mm’) (mm’)
1 9x9=281 10x11= 9x9=81 7x9=63 7x7=49
110
7x8=56 Tx7=49 7x7=49 6x7=42 6x6=36 8x9=72
3 11x13= 13x14= 14x16= 19x19= 20x21= 24x27=
143 182 224 361 420 648
Controlol | 9x9=8l¢ 12x12= 12x25 = 15x30= 20x35=
10x11= 144¢13x 300 (unido 450 700
110 13=169 dos
tumores)
Controlo2 17x17= 17x22= 17x25= 19x29= 25x32=
289 374 425 551 800
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Desenvolvimento de Aplicador Magnético para a Termoterapia de Tumores Solidos

As cobaias 1, 2 e 3 foram submetidas a trés sessdes de aquecimento espagadas de 48

horas. O ensaio foi realizado com uma frequéncia de 74,7 KHz, intensidade 1A e 3,5kV.

Evolugao da dimensao dos tumores
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Grifico 1. Evolugio das dimensdes dos tumores.

Dos resultados experimentais, constatou-se que na cobaia 1 o tumor diminuiu
drasticamente, (cf. Figuras 3 e 4) , embora a histologia revelasse ainda a presenca de

c€lulas malignas que ndo haviam sido destruidas.

Figura 3. Controlo barra 10 mm crescimento rapido numa semana.
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Figura 4. Apos 3 sessdes de tratamento.

Os ensaios em epigrafe foram realizados numa bobina magnética com a configuragéo de
um solendide e cuja intensidade de campo, apresentava uma grande variagdo. (cf.
Grafico 2)

Campo magnético no Centro da Bobina
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Grifico 2. Variagdes do campo magnético, em altura, no centro da bobina.
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Estudos Realizados, conceitos tedricos

Para o desenvolvimento de bobina magnética com uniformidade de campo, a
configurag@o utilizada foi a de Helmholtz.
Duas bobinas colocadas a uma distincia especifica podem ser usadas de forma a

produzir um campo magnético uniforme (vide figura 5). [1.14]

Figura 5. Representagio esquematica de uma bobina de Helmholtz. [1.13]

As duas bobinas estdo alinhadas num eixo e distanciadas de uma distancia r (igual ao

raio), onde cada uma transporta a corrente na mesma direcgao.

O campo no meio da configuragdo ¢ dado por

(g5 o

onde, H é o campo em Amperes/metro, n € o namero de espiras em cada bobina, I a

intensidade de corrente, em amperes, € r 0 raio, em metros.
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Para além do desenvolvimento de uma bobina com a configuragdo de Helmholtz, foi
necessario estudar algumas propriedades do cimento ferrimagnético (CMS50) e do
cimento da matriz.

Nalguns materiais cerdmicos, os diferentes ides tém momentos magnéticos com valores
diferentes, assim e quando os momentos se alinham numa forma antiparalela, h4 um
momento magnético resultante numa dada direcgdo. Os materiais ferrimagnéticos sdo
conhecidos como ferrites, havendo diversos tipos, sendo um dos mais conhecidos o que
se baseia na magnetite, Fe;0s4, que é 0 iman natural do passado. [4]

Na tabela 4 apresenta-se a composi¢io global do cimento CMS50.

Tabela 4. Composi¢io Global do CM50.

% m/m
Si0, 10
Al,O, 2
Fe 05 52
MgO 0,6
Ca0O 33
Na,O
S0O; Restante
KO

Os estudos que foram realizados estdo directamente ligados a caracterizagdo do proprio
CM350, bem com a reprodutibilidade dos métodos utilizados e resultados obtidos. Como
tal, foi necessario conhecer o tempo de presa do CM50. Presa é o termo utilizado para
descrever o endurecimento da pasta de cimento. O tempo de presa ¢ um periodo que
decorre desde o instante do contacto agua/cimento, até um outro em que esta pasta
suporta a penetragdo de uma determinada agulha, nio apresentando nenhuma marca
visivel. Existem dois tipos de agulha, com peso diferente. A mais leve para a
determinag@o do tempo de presa inicial e a mais pesada para o final.

Para a execugio deste relatorio revelou-se fundamental conhecer a poténcia dissipada
por unidade de peso de cimento, em fungdo das condi¢des do gerador e do tipo de
bobina utilizado. Quando dois corpos que tem diferentes temperaturas sdo colocados em

contacto térmico, depois de um certo tempo atingem a condigio de equilibrio, onde
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ambos estdo & mesma temperatura. Quando um sistema que possui uma massa elevada é
posto em contacto com outro de massa mais reduzida, a temperatura de equilibrio
resultante esta proxima da do sistema de massa elevada. Por conseguinte, uma
quantidade de calor AQ ¢é transferida do sistema de maior temperatura para o de menor.

[1.2]

¢ A quantidade de calor transferida é proporcional a variagdo da temperatura AT;
e A constante de proporcionalidade ¢ denomina-se capacidade calorifica do

sistema.
AQ=c. AT (3)

Sendo dois corpos A e B os constituintes de um sistema isolado, o corpo que esta a uma
temperatura mais elevada transfere calor ao corpo que esta a menor, até que ambas se
igualem.

Se TA>TB entdo, o corpo A cede calor

AQA= CaA. (T-TA), como tal AQA <0 (3.1)

e o corpo B recebe calor

AQp=cg. (T-TB) (3.2)

A equagio de transferéncia de calor entre os corpos é expressa em termos de massa, de

calor especifico e transferéncia de calor.

AQ =m. c. AT (3.3)

No que se refere ao ensaio “in vitro” para o estudo da precipitagdo em SBF, pretendeu-
se simular as condi¢bes no interior do organismo procedendo & imersdo de CM50 e
cimento da matriz na solugdo. O principal objectivo foi conhecer possiveis alteragdes
superficiais e de precipitagdo, no interior do organismo, resultantes da imersdo. Esta

solugdo, como o proprio nome indica, é semelhante ao plasma humano.
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O mecanismo de formagdo da apatite pode ser interpretado da seguinte forma: O ido de
calcio dissolvido da amostra, aumenta o produto da actividade ionica da apatite no SBF

e a silica promove locais favoraveis a nucleagdo da apatite. (cf Figura 6)

Body fluid
st K Mgl* o HCO S0,
Cafil) PV} Calll)

Figura6. Esquema da formacao da apatite.

Assim, formam-se rapidamente nicleos de apatite na superficie das amostras. Apds a
formacdo dos nucleos o seu crescimento espontaneo deve-se ao consumo de ides de
calcio e fosfato do SBF. [3]

No atinente ao conhecimento da granulometria utilizada nos ensaios, procedeu-se a um
estudo granulométrico, quer do cimento da matriz quer do CM50, estabelecendo-se um
padrao de comparagao.

No que concerne a obtengdo de uma curva de viscosidade, esta surgiu, como requisito
fundamental, para se ter nogao do comportamento reologico do CMS50.

Quando um fluido se encontra em movimento aparecem forgas tangenciais que se opde
ao escorregamento relativo das camadas adjacentes e as quais se da o nome de forgas de
viscosidade. Estas for¢as, dado o seu caracter de forgas de atrito sdo responséaveis por
dissipacdo de energia mecanica, originando, desta forma, o seu aquecimento.
Considere-se, entdo, uma superficie dS que separa duas por¢des de fluido que se
encontram com uma velocidade relativa dv, entdo, a forga de atrito entre essas duas
porgdes de fluido sera proporcional a dS e a variagdo da velocidade com a direcgédo

normal, o que significa:

=¥

dFads® @
dn
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A relagdo de proporcionalidade da forga pelo produto da superficie pelo gradiente da

velocidade da-se o nome de coeficiente de viscosidade ou, também, chamada,

viscosidade dindmica do fluido —n:

-

dF =nds? @.1)
dn

A grandeza definida pela razdo da viscosidade dindmica pela densidade absoluta do
fluido, da-se o nome de viscosidade cinematica. A unidade de viscosidade dindmica no
Sistema Internacional tem unidades N.s.m™, enquanto que a viscosidade cinematica tem

m*s? [1.11]
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Materiais e Métodos Utilizados

Bobina de Helmholtz

Para a construgdo da nova bobina, foram necessarios efectuar alguns calculos. Para isso,
com base na equagdo 1 e considerando um campo de 23,04 [A/m] = 0,29 mT, uma
bobina de raio 0,075 m e uma intensidade de corrente de 0,8A, os calculos efectuados

foram

8 nx0,8
23,04 ~ X — 1(1.1
(\/IZSJ ( 0,075 J( )

O valor de n sera = 3 espiras. (vide figura 6.)

575 cm

* 8 om Eivw de wnetaia

Figura 7. Esquema da Bobina de Helmholtz.

A construgdo da bobina foi efectuada com um tubo de cobre recozido com didmetro de

0,5 cm e espessura 0,08 cm. (c¢f. Figura 8)
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Figura 8. Tubo de cobre e bobina de Helmholtz.

Apos a construgdo da bobina, foram efectuadas varias medigdes (cf. Figuras 10) com
uma sonda de Hall (c¢f. Figura 9) de forma a tentar constatar a uniformidade de campo
no centro da bobina. Por conseguinte, assumiu-se um eixo de simetria representado na

figura 7, a partir do qual foram efectuadas as medigdes, relativas ao ponto (0,0,0).

As condigdes do gerador foram de 1 A, 3kV, 75 kHz. Nio estando a ser utilizada a

poténcia maxima permitida pelo mesmo.

UG

Figura 9. Imagens da bobina de Helmholtz e da sonda de Hall.
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Representacao das Medicses Efectuadas na Bobma de Helmbieltz

EBolima

/7~ 1 } > N\
/ s Y”/ D =15 (om)
Exreds )

fﬂ-{'——i—’"\ \ !k
/ ,

Pesicie , ( \,‘_,-" ':, !} ’g\‘,}' 1
2 ]

{

+=03m { @06

Nerula de Hall

Figura 10. Representagio Esquematica das Medigdes na Bobina de Helmboltz.

Cimento e a sua Preparacao

A preparagio do CM50 requer alguns cuidados. Em primeiro lugar a utilizagdo do
cimento da matriz necessitou de uma moagem prévia. Como tal, antes de ser utilizado
foi moido num Moinho de Agata com trés esferas grandes e seis pequenas a 300 RPM
durante 60 minutos. Para a utilizagdo do moinho foi necessario saber o contrapeso certo

a aplicar. Para isso recorreu-se a equagao 4

_ (m—500)
=" @

Onde X ¢é o valor do contrapeso € m a massa do conjunto a utilizar.
Para a preparagio do CMS50, a adigdo de agua deve obedecer a relagao Po/liquido de

0,42g de H,O por cada g de cimento.
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Tempo de presa

O comportamento das amostras em relagdo ao tempo de presa foi avaliado segundo a
norma ASTM C 266 (ASTM, 1999), utilizando-se o equipamento de Gilmore (vide

Figura 11) com duas temperaturas e humidades relativas.

Figura 11. Equipamento de Gilmore.

O equipamento consta de duas agulhas, uma para determinagdo do tempo de inicio de
presa, com massa de (113,4+0,5)g e didmetro de 2,12+0,05 mm e outra para
determinagdo do tempo de fim de presa, com massa de (453,6+0,5)g e didametro de
1,06£0,05 mm. As amostras foram colocadas num molde cilindrico, com espessura de
13 mm e o tempo de presa foi determinado no momento em que ndo se percebeu marca

visivel de penetragio das agulhas na sua superficie.

Poténcia Dissipada

De forma a estudar a poténcia dissipada pelo cimento dentro da bobina, construindo-se

um calorimetro adaptado ao efeito e de acordo com a geometria desta. (vide figura 12)

Figura 12. Calorimetro de esferovite.
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O conjunto incluiu um recipiente de vidro com agua destilada e um sistema de

isolamento térmico (esferovite) (cf. Figura 13).

m

T 'm m

Figura 13. Esquema utilizado para a determinagio da constante do calorimetro.

Onde, M ¢ a massa de agua que o goblé contém, m a massa da amostra, Te a
temperatura de equilibrio, 70 a temperatura inicial, 7 igual a 100°C, ¢ o calor especifico
e k a capacidade calorifica.

Para a utilizagdo desta montagem foi necessario saber a constante do calorimetro, que é
a sua capacidade calorifica. Para isso utilizou-se uma massa de cobre de 1,8508 g, que
foi colocada a 100°C dentro do calorimetro. Tendo sido medida a temperatura apos
agita¢do. Depois de conhecida a constante do calorimetro, que € a sua capacidade
calorifica, determinou-se a poténcia dissipada pela amostra CM50 de massa 0,9085 g,
colocando-a no interior da bobina e medindo a elevagdo da temperatura ao fim de 20

minutos.

Imersio em Simulated Body Fluid (SBF)

<

Para este ensaio “in vitro”, foram preparadas oito amostras, trés de CM50, trés de
cimento da matriz e duas de controlo (¢f. Tabela 7 e 8). De seguida, preparou-se a
solugdo de SBF (cf Tabela 6) e procedeu-se a imersdo das amostras. Estas foram

efectuadas numa camara termostatica (cf. Figura 14) a uma temperatura de 37°C.
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Figura 14. Camara Termostatica.

Foram realizados ensaios com tempos de dois, quatro e oito dias de imersdo.
Efectuaram-se medi¢des de pH antes e depois do ensaio com o objectivo de detectar,
caso este variasse muito, possiveis agressdes nos tecidos envolventes.

E de referir que as amostras estavam em suspensdo e ndo colocadas no fundo dos

recipientes. O que poderia induzir os resultados em erro.

Tabela 6. Composicdo do SBF.

Reagentes SBF, Massa (g)
NaCl 8,003
NaHCO; 0,353
KCl 0,224
K,HPO4 0,228
3H,0
MgCl12.6H,0 0,305
Nast4 0,071
CaCl, 0,278 + H,O = 0,323
TRIS Necessario
HCI, 1M
PARA 1 LITRO DE SOLUCAO
pH =7,25
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Tabela 7. Caracteristicas das amostras padrio.

Cimento (g) | Magnetite (g) Agua
Adicionada
(2)
CMS0 1,0038 1,0009 0,8404
Cimento 1,0007 -— 0,4220
da matriz

Tabela 8. Condigdes dos Ensaios de imersdo em SBF.

Amostra | Cimento | Magnetite Agua pH pH | Tempo
da matriz ® Adicionada(g) | (antes) | (depoi | (dias)
(t:4] 8
1 1,0006 -— 0,4209 7.5 9 2
2 1,0027 0,4211 75 9 4
3 1,0034 - 0,4205 7,5 9 8
4 1,0066 1,0007 0,8409 7.5 8,5 2
5 1,0085 1,0053 0,8405 7.5 8,5 4
6 1,0041 1,0009 0,8406 7.5 8,5 8

Na tabela 8, apresentam-se os valores massicos para as amostras preparadas. Sendo de
salientar que as amostras 4 a 6 sdo de aproximadamente 2g, o que implica uma adigdo
de agua de 0,84 g, de acordo com a relagio solido/liquido pré-estabelecida. (cf. Cimento

€ a sua preparagio)

Ensaio Granulométrico

Este ensaio consiste em colocar a amostra num equipamento composto por duas partes:
um sistema de dispersio € um sistema focal. A amostra é dispersa, um raio laser emitido
sofre difrac¢do que varia conforme o tamanho das particulas. Existindo para cada banda
dimensional um detector (sistema mulicanal) que permite obter de uma s6 vez a
distribui¢@o. Este resultado é interpretado, dando, em poucos segundos, a granulometria.
O Granuloémetro laser utilizado para o ensaio foi Coulter Counter LS230. (¢f. Figura 15)
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Figura 15. Exemplo de Granulémetro laser Coulter Counter LS230.

Curva de Viscosidade

A determinagdo das curvas de viscosidade para o CMS50, constituiu uma referéncia de
grande importancia para a sua caracterizagdo. Em virtude dos resultados, pode-se definir
de uma forma mais explicita o seu comportamento nas condig¢des actuais, i.e. propor¢do
agua/cimento utilizada, volume da seringa, diametro e velocidade de injecgdo da
agulha.(agulha 14G 2”; 2,2 . 50mm). Em prol do pressuposto, e nestas condigdes

pretendeu-se caracterizar a injectabilidade do material.
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Resultados e Discussio

Bobina de Helmholtz

A Tabela 3 apresenta os valores, da intensidade de campo, obtidos das medigdes no

interior da bobina de Helmholtz, a partir do ponto (0, 0, 0).

Tabela 3. Medi¢6es Efectuadas na Bobina de Helmholtz.

Coordenada (cm) Medigio Intensidade de Campo Magnético (mT)
(-3,0,0) 0,25
(-3,0,1) 0,25
(-3,0,2) 2 0,22
(-3,0,3) 0,17
(-3,0,4) 0,12
0,0,0) 0,27
0,0,1) 0,25
0,0,2) 1 0,21
0,0,3) 0,16
©0,04) 0,11
(3,0,0) 0,31
(3,0,1) 0,31
(3,0.2) 3 0,22
(3,0,3) 0,17
(3,0,4) 0,12
(0,-3,0) 0,24
©,-3,1) 0,23
0,-3,2) 4 0,17
(0,-3,3) 0,22
0,-3,4) 0,14
0,3,0) 0,24
0,3,1) 0,29
0,3,2) 5 0,26
©0,3.3) 0,18
03,4 0,11
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Grifico 3. Grafico representativo da medigdo 1.
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Grifico 5. Grafico representativo da medigdo 3
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Grifico 6. Grafico representativo da medigio 4.
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Grifico 7. Grafico representativo da medigéo 3.
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Figura 16. Variagdo da intensidade de campo (mT), ao longo das medigdes, a uma distincia de 1 cm, no
eixo ZZ, do centro da bobina.
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Discussio de Resultados

De acordo com a figura 17, os graficos obtidos nas medigdes 1,2 e 3 assemelham-se a
curva representada a verde, constatando-se variagdes de intensidade de campo muito

reduzidas até aproximadamente 1 cm de afastamento do eixo de simetria. (cf. Figura 16)

Figura 17. Influéncia da distincia entre as bobinas no campo originado. [1.9]

Esta configurag@o apresenta um ponto de partida para a construgdo de uma outra bobina,
agora na posi¢do horizontal, de forma a permitir uma uniformidade de campo ao longo
do eixo dos x por se tornar mais simples a distribuigio das cobaias no seu interior.
Precisa também de ser rectificado o valor atribuido para o diametro, visto a presente
bobina ndo permitir o aquecimento esperado do CM50, que seria da ordem dos 7 a 10
y 1

Tempo de Presa

Em relagdo a determinagdo do tempo de presa, a tabela 5 apresenta os valores obtidos

para 0 CMS0 e para o cimento da matriz.
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Tabela 5. Valores de tempo de presa para 0 CM 50 ¢ Cimento da matriz.

24°C — 56% Humidade

37°C - 42% Humidade

Amostra Relativa Relativa
Inicio (min.) | Fim (min) | Inicio (min.) Fim (min.)
CM 50 450 649 230 369
Cimento da 295 522 200 310
matriz

Discussido de Resultados

Poténcia Dissipada

Massa agua: 23,6415 g ;

Massa de cobre: 1,8508 g;
Massa CM50: 0,9085 g;
Massa montagem: 25,1702 g;

Temp. inicial da agua: 24,2 °C,

Temp. final da agua 25,1 °C;

Calor especifico cobre 390 J/kg K
k, capacidade calorifica (J/K)

Capacidade térmica molar do cobre 24,47 (J mol™ K™)

Para o calculo da poténcia dissipada, os dados utilizados foram:

Os valores obtidos demonstram que para o CM50, os tempos de presa sdo bastante
superiores. Este facto deve-se a adi¢do de magnetite na proporg¢do 1:1, o que retira
capacidade de presa ao cimento da matriz. E de salientar que em algumas amostras
destes ensaios, 0 CM50 apresentava fissuras provenientes da falta de adesdo.
Os ensaios poderiam ter sido realizados em atmosfera saturada de humidade, por forma

a eliminar a hipotese de se tratar de um processo de secagem em vez de uma reacg@o de
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Calor especifico c:

.- (M + k)x(Te - T0)
N m(T — Te)

&)

_ (0,02364+ k)x(298,1-297,2)

390
(0,00185)x (373 - 298,1)

(3.1)

k=60,036 JK"' Constante do calorimetro

Com o aquecimento do cimento, na bobina magnética sabendo que as condi¢des do
ensaio foram de 1A, 3kV, 75 kHz e 0,29mT. O tempo de aquecimento, de uma massa de

0,9085g de cimento, foi de 20 minutos e a temperatura passou de 25,2°C a 33,1°C
W= m(cimento) xcxATmont (4)
W =0,0009085 x 60,036 x [(33,2 + 273) - (25,1+273)] (4.1)

W =0,4418kJ Dissipado.

Como,
P= w (5)
t
_0,4418 5.1)
1200

P =3,682kJ /s Dissipado

Em massa, a poténcia dissipada por grama de cimento &

P=4,053 kiis.g
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Discussio de Resultados

Neste calculo é de referir que as perdas sdo significativas, visto ndo se tratar de um
sistema adiabatico. Existe também um erro associado a determinagdo da capacidade
calorifica do calorimetro que inclui o calor absorvido pelo cobre dentro da montagem.
No entanto, obteve-se um valor aproximado da poténcia dissipada por grama de cimento

de 4,053 kJ/s.g

Imersio em Simulated Body Fluid (SBF)

Apos a conclusio do ensaio anterior e a posterior visualizagdo a lupa das amostras (cf.
Figura 18), procedeu-se a uma analise mais detalhada recorrendo, para isso, a
microscopia SEM e microanalise Raio X. O que para além da obtengdo de imagens
permitiu avaliar a evolugdo de varios elementos presentes nas amostras, tais como o Si,

P, Al e Ca.

Figura 18. Fotografias dos precipitados, das amostras, vistas a lupa.
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Resultados SEM e Microanalise Raio X

9.000 g T 10.220
| Label: i

Figura 20. Microanalise raio X amostra padrdo CM50.
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Figura 21. Micrografia da amostra padriio CM50, com ampliagio de 200x. Electrdes retrodifundidos.
Zonas mais claras, maior namero atémico.

CEMLE %0 1% 2 i T

Figura 22. Micrografias da amostra padrio Cimento da matriz, com ampliagio de 30, 200, 1500 ¢
5000 X.
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Pioneer_6301F Dlisplay - Spectrum2 e
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!Ldbt‘.’l: Padrao Clinquer

Figura 23. Microanélise raio X amostra padrdo cimento da matriz.
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Figura 25. Micrografia do precipitado da amostra 2 (4 dias de imersdo), com ampliacdo de 1500 e
5000 X.
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SE1-Am2_ o
CEMUP 1500 EO-15KY WD=15mm

Figura 26. Micrografia do precipitado da amostra 2 (4 dias de imersdo), com ampliacdo de 1500x. Pontos
Zle Z2.

- Spectruss
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Figura 28. Micrografia da amostra 3 (8 dias de imersdo), com ampliagdo de 30 ¢ 200 X.
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DPSCLEUmS 2

Pioneer_6301F Display -

VrS: 800 Livelime: 60

0000

Label: An3

Figura 30. Micrografia do precipitado da amostra 3 (8 dias de imersdo), com ampliagdo de 1500x.

Pioneer_6301F Display - Spectruml
VES: 950 Livetime: 60

10.220
Precipitadg

Figura 31. Microanalise raio X precipitado amostra 3.
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CEMw R 530 EDid 3

Pioneer 6301F Display - Spectrum3d
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Figura 34. Micrografia Amostra 5 (4 dias de imersdo), com ampliacdo de 30 X.
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Pioneer_6301F Display

Speclrumb

VFS: 600 Livetime: 60

P

0. 000 10.220

Label: AnS

Figura 36. Micrografia dos precipitados da amostra 5 (4 dias de imersdo), com ampliagdo de 5000 e
200 X.

CEMUE M0 Eie S W |

Figura 37. Micrografia da amostra 6 (8 dias de imersdo), com ampliagio de 30 € 200 X.
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Pioncer B301F Display — Spectrum?
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Figura 39. Micrografia da amostra 6 (8 dias de imersdo), com

CEMUF /1B §

ampliagio de 1500 ¢ 5000 X.

)

Figura 40. Micrografia do precipitado da amostra 6 (8 dias de imersdo), com ampliagdo de 1500x.
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Figura 41. Microanalise raio X precipitado amostra 6.

Evolu¢io da percentagem de Si, P, Al e Ca ao longo do tempo de imersio em SBF

Os graficos 8, 9, 10 e 11 apresentam a evolug@o das percentagens de Si, P, Al e Ca nas

amostras de cimento da matriz e CMS50, respectivamente.

Evolugado da % de Elementos

1%
14 =
13 4 :
12 -
e -
< 9 i OFésforo
o
= 9 1 @ Aluminio
< g 1 O Silicio
4 2
3
3 | |
' . A ‘l
0 2 4 8
Dias

Grifico 8. Evolugio da percentagem de elementos na composi¢do do Cimento da matriz.
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Grifico 9. Evolucdo da percentagem de Célcio na composi¢do do Cimento da matriz.

Evolugado da % de Elementos
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Grifico 10. Evolugio da percentagem de elementos na composi¢do do CMS50.

Evolugdo da % de Calcio
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Grifico 11. Evolugio da percentagem de Calcio na composi¢do do CM50.
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A titulo comparativo, as imagens 42 e 43, demonstram a evolug@o da microestrutura das

amostras ao fim dos 8 dias de imersdao em SBF.

Figura 42. Evolugio da estrutura superficial do CM50. Micrografias da amostra padrdo € amostra
submetida a 8 dias de imersdo, respectivamente. Ampliagdo 1500X.

Figura 43. Evolugdo da estrutura superficial do cimento da matriz. Micrografias da amostra padrdo e
amostra submetida a 8 dias de imersdo, respectivamente. Ampliacdo 200X.

Discussio de Resultados

E perfeitamente evidenciada uma estrutura porosa e de aspecto cristalino nas amostras
padrdo. (¢f Figuras 19 e 22) Obviamente confirmada pelo facto de se tratar de cimentos.
Nas figuras 24 e 25, verifica-se uma estrutura sem poros, realgando-se a diferenga da
forma esférica do material base em relagdo a dos precipitados.

Pela analise da figura 27, constata-se uma diferenga nos picos de Ca, presente nos

precipitados.
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A medida que o tempo de imersdo aumenta, verifica-se a evolugdo dos precipitados. (cf.
Figura 32). Na figura 33, constata-se um aumento do pico de calcio. Aquando do final
do tempo de imersdo proposto, demonstra-se uma alteragdo na morfologia das amostras
relativamente as iniciais. (cf. Figuras 28 e 39) Salienta-se também a diferenca entre os
precipitados presentes nas amostras 3 e 6, ao fim de 8 dias de imersdo. Apresentando
esta Gltima uma morfologia muito mais esférica. (cf. Figuras 29 e 40)

O carbono ndo se encontra quantificado, pelo facto deste ter sido utilizado para o
revestimento das amostras, podendo constituir um artefacto depois de algum tempo de
observagio. No entanto, € visivel na microanalise raio X, o aumento da sua percentagem
a medida que avangamos no tempo de imersdo. (cf Graficos 9 e 11) Face ao exposto,
pode-se deduzir, de forma empirica, que se da uma evolugdo dos precipitados do ponto
de vista da sua composigdo, havendo, possivelmente, formagdo de carbonatos.

Os valores de Si e Al, presentes na composi¢do inicial, surgem, no final do ensaio,
como residuais. (¢f Graficos 8 e 10) Esta diminuigio pode ser resultante da sua
dissolugdo na solugdo. A hipotese em epigrafe, ndo se apresenta muito viavel pelo facto
dos silicatos serem praticamente insoliveis. Contudo, esta afirmagdio ndo pode ser
devidamente fundamentada pois a solugo n3o foi analisada.

Trata-se obviamente de um material bioactivo, onde se constata pelas figuras 30 e 40,
que existe formagdo de uma pelicula que cobre a superficie do material, levando a uma
mudanga da estrutura visivel. Por conseguinte, no final, a composi¢do da amostra
assemelha-se a outros constituintes presentes no organismo. O que permite concluir que
o CM50 podera, eventualmente, permanecer no seu interior sem causar reacgdes

inflamatorias.
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Ensaio Granulométrico

Os graficos que se seguem representam as medigdes da distribui¢do granulométrica em

volume (graficos 12 e 13) e em niimero (graficos 14 e 15).
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Grifico 12. Distribuigdo das particulas de cimento da matriz em volume.
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Grifico 13. Distribuigdo das particulas de CM50 em volume.
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Grifico 14. Distribuig¢io das particulas de Cimento da matriz em nimero.
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Grifico 15. Distribuicdo das particulas de CM50 em mimero.
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Discussao de Resultados

Aquando da realizagdo do ensaio, verificou-se que este ndo poderia ser realizado com
agua, pelo facto de as particulas se aglomerarem, podendo deturpar os resultados. Por
conseguinte, os ensaios foram realizados com etanol.

Pela anélise grafica, verificou-se que a distribui¢do, em numero, ¢ semelhante para as
duas amostras. Isto no caso dos finos, valores entre 0,04 e 0,4 um. Assim, procedeu-se a
uma analise de distribui¢do por volume, a qual demonstra que o cimento da matriz
possui, em média, particulas de maior dimensdo (cerca de 15 pm) em relagdo ao CMS50

(6 um). E de referir que a dimensdo das particulas de magnetite, vem referenciada, na
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embalagem, como sendo < 5 um. Como tal, este factor ¢ justificativo da variagdo
constatada.

A presenga de particulas com granulometria entre os 100 e 200 pm, verificada no
grafico 12, deve-se, eventualmente, ao facto de o cimento da matriz ser um material
higroscopico e que durante os ensaios esteve exposto ao ar. Como tal, esse valor pode
ser considerado um agregado de particulas.

Em fungdo dos resultados obtidos, talvez seja util proceder a uma peneiragdo. De forma
a eliminar os finos, pelo menos os inferiores a 1um sob consequéncia destes poderem

entrar na corrente sanguinea.

Curva de Viscosidade

No que concerne ao estudo das propriedades reologicas do CM50, o grafico 16

apresenta as curvas de viscosidade para duas amostras, colhidas do mesmo preparado.

, [Pa.s]

0.001 T T 1

7, [s-1]

Grifico 16. Curvas de viscosidade das amostras de CM50.
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Discussido de Resultados

Com a realizagio deste ensaio constatou-se¢ 0 aumento da viscosidade em fun¢do do
tempo. Para a amostra 1 verificaram-se valores de viscosidade muito superiores
comparativamente 4 amostra 2. E de salientar que estes estdo representados em escala
logaritmica (eixo do y).

A determinagiio da curva de viscosidade, revelou uma grande instabilidade de dispersdo
das particulas presentes. Visto que as amostras 1 e 2 foram colhidas do mesmo
preparado, apresentando valores de viscosidade muito diferentes. Esta dispersdo em
termos praticos implica que as particulas grossas se depositam no fundo, deixando as
mais finas em suspensdo.

E de salientar que se o intervalo de tempo, para a aplicagdo do CMS50 nas cobaias, ¢ de
aproximadamente 10 minutos, a sua viscosidade no final pode levar a dificuldades na
injecgio do volume pretendido, tal como se verificou nos tratamentos realizados
inicialmente. De forma a solucionar o problema, sugere-se a adi¢io de um dispersante
biocompativel, permitindo injectar um volume de CM50 mais proximo do pretendido e

com uma dispersdo estavel.
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Conclusio

Com a nova configuragio da bobina, constatou-se que, efectivamente, no interior desta
existem variagdes de campo muito menores comparativamente ao solendide utilizado
anteriormente. Contudo, o aquecimento do CMS50 n3o foi o esperado devido ao
excessivo didmetro da bobina.

No que concerne a determinago do tempo de presa, este aumenta no CM50, pelo facto
de se adicionar magnetite na proporgio de 1:1. Como tal, talvez seja de considerar a
hipétese de diminuir a percentagem de magnetite, presente na sua composicdo, de modo
a que este ganhe presa num intervalo de tempo mais reduzido e de forma mais eficaz.
Contudo, porém, continuando a permitir um aquecimento adequado ao tratamento de
termoterapia altamente focalizada.

Em relagio ao estudo da poténcia dissipada, tornou-se possivel obter um valor de 4,053
kJ/s.g.

No ensaio granulométrico, salienta-se a curva referente ao CMS0 que apresenta uma
diminui¢@io da dimenséo das particulas comparativamente ao cimento da matriz.

A determinagio da curva de viscosidade, revelou uma grande instabilidade de dispersdo
das particulas presentes. Assim, sugere-se a adi¢do de um dispersante biocompativel.

Os ensaios de imersdo em SBF mostram, de forma inequivoca, o aparecimento de um
precipitado na superficie das amostras ao fim de 8 dias de imersdo. A composi¢do da
pelicula de precipitado é bioactiva face aos constituintes verificados na microanalise
raio X. Podendo ser especulado, em prol desses resultados que o cimento tende a ser
“inertizado” no interior do organismo, podendo ai permanecer sem causar reacgdes

adversas.

Este trabalho representa um pequeno contributo para o longo caminho a percorrer. De
qualquer forma, com perseveranga e determinagdo estou certo que se chegara a bom

porto.
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