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RESUMO - A hidroxiapatita (HA) ¢ uma ceramica amplamente utilizada como
biomaterial, pois promove a Osteo-integracdo, apresentando composi¢do quimica
similar ao tecido dsseo. A sua sintese via precipitacao quimica € vantajosa, devido
ao seu baixo custo e simplicidade. Neste trabalho foi realizada a sintese de HA
pelo método de precipitacdo quimica via umida, utilizando uma reacao de
neutralizagdo entre o acido fosférico e o hidroxido de célcio, a uma temperatura
de 60°C. O biomaterial obtido foi separado em trés fragdes: uma para comparacao
e duas para calcinacdo em temperaturas diferentes (800 e 1000°C). O pod
produzido foi caracterizado por espectroscopia de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) e difragdo de raios X (DRX). Os resultados
mostraram que foi produzida uma hidroxiapatita com alto grau de pureza.

1. INTRODUCAO

A hidroxiapatita, Ca;o(PO4)s(OH),, dentre os fosfatos de célcio, ¢ a bioceramica mais
estudada e a mais utilizada para finalidades clinicas, principalmente por se tratar do
componente majoritario da fase mineral de ossos e dentes (30 a 70%). Portanto, as células ndo
diferenciam a hidroxiapatita da superficie dssea (bioatividade), indicando grande similaridade
quimica superficial entres ambos (Mears, 1979).

Diversas técnicas vém sendo desenvolvidas para a sintese do p6 de HA devido a suas
crescentes aplicacoes (Boschi, 1993). Dentre os varios métodos existentes, o mais utilizado €
o de precipitagdo via umida. Esta técnica apresenta baixo custo e simplicidade, quando
comparada aos meétodos tradicionais; além de produzir hidroxiapatita com caracteristicas
similares as do tecido dsseo e dentario.

Apesar de suas vantagens, a precipitacdo via umida pode gerar produtos nao
estequiométricos e mistura de fases, o que se deve a presenca de vacancias e substituigdes
i0nicas na rede, tais como carbonatos, hidrogeno-fosfatos, potéssio, sddio, nitrato e cloreto
(Koutsopoulos, 2002).

Os processos de precipitacdo consistem na adi¢do de grupos fosfatos a suspensodes que
contenham ions célcio, podendo partir de diferentes reagentes. A reacdo de neutralizacdo que
utiliza 4cido ortofosforico e hidroxido de calcio apresenta maior potencial para producdo da
hidroxiapatita uma vez que se tem apenas dgua como subproduto da reacao.
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O tempo de envelhecimento e a cinética de reagdo sdo variaveis criticas para a pureza e
caracteristicas cristalograficas do material obtido (Rigo et. al., 2007). Segundo Lourengo et
al. (2009), reagdes de obtencdo em temperaturas mais altas (a partir de 80°C), permitem a
obten¢do de pds mais cristalinos. Diferentes temperaturas de calcinagdo do p6 obtido podem
alterar a fase presente no sélido, pois cada uma das fases dos fosfatos de calcio apresenta
diferentes estabilidades térmicas e propriedades fisicas.

Diante deste grande niumero de variaveis presentes, este trabalho teve como objetivo
avaliar o grau de pureza da HA sintetizada a um valor de temperatura mais baixo do que o
recomendado pela literatura e estudar a influéncia das temperaturas de calcinagdo em suas
propriedades estruturais.

2. METODOLOGIA

A hidroxiapatita foi preparada pelo método de precipitagdo via umida, no qual foram
utilizados hidréxido de célcio e acido fosforico como reagentes. A solugdo de acido fosforico
0,3M foi adicionada com controle de vazao (0,1mL/s) a solu¢ao de hidroxido de célcio 0,5M
previamente aquecida a temperatura de 60°C, sob agitagdo constante.

O pH foi controlado por meio da adi¢gdo de NH,OH, permanecendo entre 9,0 € 9,5. O
precipitado foi envelhecido por um periodo de 24 h na solugdo mae, na qual decantou. Apos
esse periodo a suspensao foi filtrada a vacuo e o precipitado foi seco em estufa a 80°C por
24h.

O po de hidroxiapatita obtido foi desaglomerado em um almofariz de dgata e dividido
em trés fragcdes, uma foi reservada para comparagdo, ¢ as demais passaram pelo processo de
calcinacao, a 800°C ¢ 1000°C, durante duas horas.

Os pods foram submetidos a andlise por espectroscopia de infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR) e difracdo de raios X (DRX). As fases cristalinas foram
identificadas por difracdo de raios-X. A analise foi conduzida a temperatura ambiente em um
equipamento Shimadzu XRD-6000 a 40 kV e 30 mA e com um comprimento de onda A CuKa
= 0.154 nm. As amostras em forma de p6 foram analisadas em um intervalo de varredura de
20 entre 20 e 80 graus a uma taxa de 1,2°/min.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Resultados dos ensaios de FTIR

A partir dos espectros de absor¢do no infravermelho obtidos para as amostras de
hidroxiapatita ndo calcinada (Figura 1), calcinada a 800°C (Figura 2) e calcinada a 1000°C
(Figura 3), € possivel verificar similaridade entre os resultados obtidos.

As bandas presentes representam a fase de HA, confirmando a eficicia da sintese.
Picos em torno de 963, 1024 ¢ 1087 cm™!, representam o grupamento PO,4>, que ficam mais
evidentes com a sinterizagdo; a banda em 3576 cm! representa o grupamento OH-. Os
espectros também mostram vestigios de CO3? em torno de 870 e na faixa de 1400 a 1500, que
vao desaparecendo com o aumento da temperatura de calcinagao.
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Figura 1 — Espectro da amostra de hidroxiapatita ndo calcinada.
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Figura 2 — Espectro da amostra de hidroxiapatita calcinada a 800°C.
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Figura 3 — Espectro da amostra de hidroxiapatita calcinada a 1000°C.
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3.2 Resultados dos ensaios de DRX

Os difratogramas de raios-X das amostras de hidroxiapatita sem calcinar e calcinadas a
temperaturas de 800°C e 1000°C, sao mostrados nas figuras 4, 5 e 6 respectivamente.

Figura 4 — Difratograma da amostra de hidroxiapatita ndo calcinada.
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Figura 5 — Difratograma da amostra de hidroxiapatita calcinada a 800°C
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Figura 6 — Difratograma da amostra de hidroxiapatita calcinada a 1000°C
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Pelos difratogramas obtidos (Figura 4 a Figura 6) é possivel constatar que as amostras
apresentam as fases caracteristicas de uma hidroxiapatita (indicadas pelos pontos negros
acima dos picos de cada difratograma), ou seja, as bandas nos difratogramas representam as
fases das quais a hidroxiapatita ¢ formada, ndo mostrando a formag¢ao de nenhuma fase
diferente destas.

Os difratogramas também mostram que com o aumento na temperatura de calcinagdo os
picos ficam mais bem definidos e com maior intensidade, o que indica o aumento na
cristalinidade do po, ou seja, as amostras calcinadas apresentam estruturas mais cristalinas
que a amostra nao calcinada. Isso ocorre porque a temperatura de calcinagdo influencia na
fase presente do po, devido as diferentes propriedades fisicas e estabilidades térmicas das
fases presentes nos fosfatos de célcio.

4. CONCLUSAO

A caracterizagdo do material mostrou que o p6 produzido pelo método da precipitagao
apresentou apenas fases cristalinas de hidroxiapatita. Entdo a temperatura de 60°C ¢ suficiente
para sintese de HA com alto grau de pureza, sendo que todos os reagentes foram consumidos
durante a reacdo e ndao houve a formagdo de outros tipos de fosfatos de calcio como
subprodutos, ao menos nao em quantidade suficiente para ser detectada pela analise de DRX.
Concluiu-se também que a temperatura de calcinacdo influencia diretamente na fase obtida,
sendo aconselhavel a calcinagdo apos a sintese da hidroxiapatita para se obter um produto
com maior cristalinidade.

5. REFERENCIAS

BOSCHI, A. O. O que ¢ necessdrio para que um material possa ser considerado um
biomaterial? Anais do III Encontro Nacional de Biomateriais. Sao Paulo, p. 63-75, out.,
1993.

KOUTSOPOULOS, S. Synthesis and characterization of hydroxyapatite crystals: a review
study on the analytical methods. J. Biomed.l Mater. Res., v. 62, p. 600-612, 2002.

LOURENCO, B. H. G.; SOUSA, E.; SILVA, G. Avaliagdo da influéncia das temperaturas de
obtengdo e calcinacdo na sintese de hidroxiapatita. Anais do IX Encontro Latino
Americano de Pos-Graduagdo. Sao José dos Campos - SP, 2009.

MEARS, D.C. Materials and Orthopaedic Surgery. Baltimore.: Williams and Wilkms Co.,
1979.

RIGO, E. C. S.; GEHRKE S. A.; CARBONARI, M. Sintese e caracterizagdo de hidroxiapatita
obtida pelo método da precipitacdo. Rev. Dental Press Periodontia Implantol., v. 1, n. 3,
p. 39-50, 2007.



