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Resumo

O objetivo deste estudo foi produzir e caracterizar microestruturalmente
hidroxiapatita pelo método via imida por meio de reacdes acido-base na molaridade
1,5 molar. O método para a obtencédo do p6 de HA foi a técnica de precipitacao pelo
método via Umida por reacdo acido-base entre precursores de calcio e fésforo.
Caracterizou-se por MEV e EDS; DRX e FTIR. O método permitiu a obtencdo de po
estruturado de fosfato de calcio de onde foi obtido a hidroxiapatita. Foi possivel
observar uma HA de forma irregular com particulas finas e aglomeradas com
presenca de fases associadas de HA e 6xido de calcio. Também se observou a
presenca de bandas que caracterizam a fase HA, mostrando grupamentos de PO4*
e OH em maior intensidade e COz%> e H20 em menor intensidade.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF HYDROXYPATITA
Abstract
The objective of this study was to produce and characterize microstructureally
hydroxyapatite by wet method through acid-base reactions at 1.5 molar molarity. The
method for obtaining the HA powder was the precipitation technique, by the wet
method by acid-base reaction between calcium and phosphorus precursors. It was
characterized by MEV and EDS; DRX and FTIR. The method allowed obtaining a
structured calcium phosphate powder from which the hydroxyapatite was obtained. It
was possible to observe an AH of irregular shape, with fine particles and
agglomerated, with presence of associated phases of HA and calcium oxide. It was
also observed the presence of bands that characterize the HA phase, showing
clusters of PO4* and OH in higher intensity and CO3z% and H20 in lower intensity.
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1 INTRODUCAO

Dentre os biomateriais, as bioceramicas tem sido utilizadas com sucesso no corpo
humano por muitos anos. Estas sédo frequentemente usadas com sucesso em
cirurgias ortopédicas e odontologicas, apresentando um elevado potencial para
importantes aplicacdes dentro da industria de dispositivos médicos. Tratando-se de
bioceramica, os fosfatos de calcio tem merecido um grande destaque,
principalmente por apresentarem auséncia de toxicidade local ou sistémica [1].

Dentre os fosfatos de célcio (CaP), a hidroxiapatita (HA), com férmula quimica
Cal0(PO4)6(0OH)2, € sem duvidas, a mais estudada e a mais utilizada para
finalidades clinicas, principalmente por se tratar do principal componente da fase
mineral de ossos e dentes. Por isso, materiais de fosfato de calcio, como HA, tem
sido usados por muito tempo como substitutos 0sseos em varias especialidade na
area da saude, principalmente em odontologia, cirurgia maxilofacial e ortopedia, pois
possuem a capacidade de se ligar diretamente ao 0sso apos sua implantacdo [2].
Esta capacidade esta relacionada a sua composicdo que assemelha-se ao mineral
osseo favorecendo a osteogénese e osteocunducdo, isso contribui para sua
utilizacdo em véarias aplicagcdes médicas principalmente como materiais de enxerto
0sseo. Poréem, o tempo para a ocorréncia de aposicdo O0ssea na superficie de
implantes de HA de fase pura € mais prolongado em relacdo aquelas feitas de vidros
bioativos e ceramicas de vidro e isso interfere diretamente no tempo de evolucdo do
doente, necessitando de um periodo maior para a completa reabilitacéo [3].

Diversos métodos podem ser utilizados para sintese de HA, a producéo pelo método
de via Umida exige o controle de inUmeras varidveis que afetam a formacdo da
mesma [1; 3]. Dentre os parametros do processo que merecem especial atencao,
pode-se citar o pH, temperatura de obteng&o, concentracdo molar dos reagentes,
taxa de adicdo de reagentes, tempo de agitacdo, tempo de envelhecimento e
temperatura de calcinagcdo. Neste estudo utilizou-se 0 método por via Uumida com
reacao acido-base para a sintese da hidroxiapatita [4; 5].

Neste contexto, buscando melhores propriedades, o objetivo deste estudo foi
produzir e caracterizar microestruturalmente hidroxiapatita pelo método via umida,
por meio de reacdes acido-base na molaridade de 1,5 molar.

2 DESENVOLVIMENTO

2.1 SINTESE DA HIDROXIAPATITA

O método utilizado para a obtencdo do pé de HA foi a técnica de precipitacdo, que
envolveu o método via Umida por reacdo acido-base entre precursores de calcio e
fésforo com controle de temperatura e pH da solugcéo. Assim, a sintese foi obtida a
partir de uma reacdo entre uma suspensao do pé de hidroxido de célcio (Ca(OH)z2)
juntamente com a adicao de 160 ml de uma solucao de acido fosférico (HsPO4) a 1,5
molar. A temperatura ambiente foi mantida constante, bem como o pH do
experimento acima de 10, com a adi¢do de 90 ml de hidroxido de aménio (NH4OH) a
1,5 molar.

Apb6s 2 horas de agitacdo da solucdo, 0 mesmo passou por processo de
envelhecimento de 24 horas. Em seguida, o produto obtido foi lavado com agua
destilada e filtrado a vacuo, onde o pé obtido foi secado em estufa a 100°C/24h. A



calcinacédo do po foi a uma temperatura de 900°C por 2 horas, finalizando com o
processo de peneiramento em peneira com abertura de 200 Tyler e assim,
caracterizado por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de
energia dispersiva (EDS), difracdo de raios-X (DRX) e infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR).

2.2-CARATERIZACAO DO PO OBTIDO
2.2.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS)

As analises por MEV foram realizadas no laboratério de metalografia do IFPA
(Instituto Federal de Educacéo, Ciéncia, e Tecnologia do Para), campus Belém. Para
tal procedimento foi utilizado um microscépio TESCAN VEGA 3 com EDS acoplado
com ampliacdo de 10.0kx, posteriormente a peca foi submetida ao processo de
metalizagdo com uma camada de ouro de aproximadamente 5nm.

2.2.2 Difracédo de Raios X (DRX)

As analises por DRX foram realizadas no Difratdbmetro de Raios-X (DRX) modelo
Empyrean da PANalytical, tubos de raios-X ceramico de anodo de Co (Ka1l=
1,789010 A), foco fino longo, filtro KB de Fe, detector PIXCEL3D-Medpix3 1x1, no
modo scanning, com voltagem de 40 kV, corrente de 35mA, tamanho do passo
0,0263° em 206, varredura de 3,0072° a 94,9979° em 28, tempo/passo de 30,6s,
fenda divergente: 1/4° e anti-espalhamento: 1/2°, mascara: 10 mm.

2.2.3 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros no infravermelho das amostras requeridas foram obtidos por
reflectancia total atenuada (ATR), utilizando-se um espectrometro da marca Thermo,
modelo Nicolet iS50 FT-IR, na regido espectral de 4000-400 cm-1, a 100 scans e
resolucdo de 4 cm-1. A aquisicdo dos dados foram realizadas através do software
OMNIC. E como pré-tratamento, as amostras foram secas a 40 °C por 24 horas.

2.3 RESULTADO E DISCUSSAO

2.3.1 MEV e EDS
2311 MEV

Na analise da microscopia eletrdnica de varredura em 10.0 kx, a morfologia do pé
obtido, apds a calcinacdo a 900°c, mostrou particulas de HA de formato irregular,
finas e aglomeradas, indo ao encontro do que € apresentado por Costa et al 2009 e
LOPES 2015.

Outros estudos também analisaram a morfologia da HA por micrografia, onde, apés
a calcinacao, foi observado particulas de hidroxiapatita com geometrias diferentes,
granulometria fina e agregada, mostrando a existéncia de vazios entre o0s
aglomerados [1; 6; 7].

Figura 1. Microscopia Eletrénica de Varredura da HA a 10.0Kx.



23.1.2 EDS

A andlise de EDS apresenta uma amostra composta basicamente por Calcio,
Fosforo e Oxigénio, o que esta de acordo com o resultado encontrado na analise de
DRX, como se observa na figura 2.
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Figura 2. Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS).
2.3.2 Difracédo de Raios X (DRX)

Na analise das fases mineraldgicas por difracdo de raios X, apdés a etapa de
calcinacdo a 900°C por duas horas identificou-se a fase cristalina hidroxiapatita no
pd, bem como o éxido de célcio (Cal), que pode ter sido gerado em decorréncia do
processo de calcinacdo, pois durante a sintese da HA foi utilizado o hidroxido de
calcio sintético.

Este resultado difere dos resultados de Rigo, Gehrke, Carbonari (2007), que
apresentou apenas uma microestrutura com picos associados a fase da HA, nao
havendo a formacao de outros compostos baseados no sistema Ca-P.

A figura 3 apresenta o espectro de DRX para o p6 de hidroxiapatita, observa-se que
a maioria dos picos estdo associados a fase da HA e poucos estéo relacionados ao
oxido de célcio (Cal), baseados no sistema Ca-P.
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Figura 3. Andlise mineralégica do p6é apds calcinagdo a 900°C identificando a fase
cristalina hidroxiapatita e Cal.



2.3.3 A espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

No espectro de absorcdo no infravermelho, Fig 4, estdo presentes as bandas que
caracterizam a fase HA para o material estudado; em 3639cm™ tem-se o pico
referente ao grupamento OH, em 3565cm™ tem-se o pico referente ao grupamento
H20, em 1455cm™ e 960cm™ observou-se os picos referentes ao grupamento COs?*
e em 1039cm-! e 565cm-1 tem-se 0s picos referentes ao grupamento PO4%, outros
picos ndo foram considerados relevantes para esta pesquisa. Desta forma, nota-se
uma menor intensidade das bandas caracteristicas de H20 (1584cm™) e CO3% (1455
e 960cm?).

Este resultado corrobora com os estudos de Dalmonico (2011) que constatou
também no espectrograma os grupamentos POas evidenciados pela presenca das
bandas 1028cm e 962c.
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Figura 4. Espectroscopia no infravermelho do p6 de hidroxiapatita

Nesse sentido, nota-se que a caracterizacdo microestrutural do p6é de hidroxiapatita
mostrou que a sintese por via Umida induziu a formacéo de fases cristalinas tipicas
de hidroxiapatita.

3 CONCLUSAO

O método de sintese por via umida, com reacdo acido-base, na molaridade de 1,5
molar, permitiu a obtencdo de p6é estruturado de fosfato de célcio de onde foi obtido
a hidroxiapatita (HA).

Durante o processo de caracterizacdo, foi possivel observar uma HA de forma
irregular, com particulas finas e aglomeradas, com presenca de fases associadas de
HA e Oxido de calcio referentes ao sistema Ca-P.



Também foi possivel observar a presenca de bandas que caracterizam a fase HA,
mostrando grupamentos de POs*> e OH em maior intensidade e COs?> e H20 em
menor intensidade.
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