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RESUMO

A hidroxiapatita (HAp) sintética, de composicdo semelhante
ao tecido 6sseo, tem sido bastante utilizada como biomaterial
na Aarea médica e odontoldgica. Neste trabalho, a HAp foi
obtida pelo método da emulsdo, que utiliza como reagentes o
Ca(OH), e o H3PO,. O periodo de envelhecimento foi variado para
permitir o estudo do seu efeito nas caracteristicas fisicas e
quimicas das amostras. O material na forma de pd calcinado a

1000°C por 1 hora foili caracterizado pelas técnicas de
difratometria de raios X, microscopia eletrdénica de varredura,
analise superficial especifica e distribuicdo do tamanho de
particulas. Em todas as condigdes testadas foi obtida a HAp
como fase principal.

ABSTRACT

The synthetic hydroxyapatite (HAp), due to its similar
composition to bone tissue, has been gquite used as biomaterial
in the medical and odontological area. In this work, the HAp
was obteined by the emulsion method using Ca(OH), and H3PO4; as
reagents. The aging period was varied to study its effect on
the phisical and chemical characteristics of HAp. The powder
calcined at 1000°C for 1 hour was characterized by the X-ray
diffraction techinique, specific surface area, scanning
electronic microscopy and particle size distribution. The HAp
was detected as the main phase in all conditions.
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INTRODUCAO

A A4rea médica e odontoldégica tém grande interesse na
pesquisa de materiais de alta tecnologia que possam ser
utilizados na reposigcdo de ©partes do corpo humano em
substituicdo a ossos e dentes ou em prbdéteses e implantes, que
restauram parcial ou totalmente as func¢des originais do corpo.
Entre esses materiais as cerdmicas assumem um papel
importante, apresentando-se em dois grupos de cerédmicas
especiais, as bioinertes e as bioativas (1,21

As cerédmicas Dbiocativas podem ser reabsorviveis ou de
superficie ativa. As reabsorviveis sdo utilizadas pelo tecido
receptor como matéria-prima para a sintese de um novo tecido
6sseo, portanto possuem tempo limitado de atuacdo. As de
superficie ativa desenvolvem ligag¢des quimicas com o tecido
6sseo vivo por um processo natural. Estas ligacgdes auxiliam no
processo de fixacdo da probotese, além de reduzir o problema de
rejeicdo, tornando estes materiais ideais para implantes de
longa duracdo. A hidroxiapatita (HAp) Caio(PO4)(OH), sintética
faz parte deste grupo de materiais %31,

Estas caracteristicas fazem com que a HAp desperte grande
interesse cientifico, porém a familia do fosfato de calcio é
constituida por um grande numero de compostos que reagem de
diferentes formas quando expostos ao meio fisioldgico. A

presenca de outras fases, como a e [B-TCP(tricalciofosfato) e

TTCP (tetracalciofosfato), junto da HAp, modificam as
propriedades do produto final. Estas fases surgem da
decomposicdo da HAp e ndo sdo desejaveis (4-8l

O método da emulsdo '°! , consiste Dbasicamente na adicéo

devidamente controlada de uma solucdo de &acido fosfdérico sobre
uma suspensdo aquosa de hidréxido de calcio mantida sob
agitacdo constante. Foram utilizadas soluc¢des diluidas a fim
de se obter uma reacdo mais homogénea [5% entretanto, os
mecanismos das reagdes envolvidas sdo complexos e necessitam
de estudos mais detalhados. O objetivo deste trabalho é o
estudo dos efeitos do envelhecimento nas propriedades finais

de pds de HAp obtidos pelo referido método.

MATERIAIS E METODOS

Foi preparada solucdo de Ca(OH), de concentracdo 0,1M,
mantida sob agitacdo intensa e constante. A ela adicionou-se
dcido ortofosférico 0,3M a uma razdo constante de 11,5mL/min.
Ao término desta adicdo, a agitacdo foi cessada e teve inicio
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o periodo de envelhecimento, realizado a temperatura ambiente.

O periodo de envelhecimento foi wvariado em O ; 1 ; 5 ; 10 e
20 dias, e as amostras foram nomeadas como: ASD-0, ASD-1, ASD-
5, ASD-10 e ASD-20, respectivamente. 0 produto do

envelhecimento foi filtrado e lavado. O material obtido foi
seco em estufa a 40°C por 48h e apds ser desaglomerado em

almofariz foi calcinado a 1000°C por 1 hora.

A caracterizacdo das amostras foi realizada utilizando-se
os ©pds calcinados, como descrito abaixo.

A analise microestrutural foi efetuada por microscopia
eletrbénica de varredura (MEV), a fim de se verificar o grau de
uniformidade e a morfologia dos aglomerados e particulas.

Com o objetivo de determinar as fases cristalinas
presentes utilizou-se a técnica de difratometria de raios X
com tubo de cobre.

A distribuicdo do tamanho de particulas foi determinada
nas amostras ASD-0, ASD-10 e ASD-20 através do analisador de
tamanho de particula modelo Cilas-1064. Utilizou-se &gua
destilada como agente dispersante.

A A&rea superficial especifica foi obtida pelo método
B.E.T..

RESULTADOS E DISCUSSAO

Difratometria de raios X:

Em todas as amostras foi detectada a presenca de HAp como
principal fase, e em menor quantidade CaO.

A amostra ASDO apresenta tracos do PB-TCP.
Os difrattogramas obtidos sdo apresentados na figura-1.

Microscopia eletrbnica de varredura:

Nas micrografias obtidas a partir de elétrons secundarios
observa-se que as particulas estdo Dbastante aglomeradas,
havendo uma grande variagdo no tamanho destes aglomerados.

A partir da micrografia com maior aumento, figura-2 F
(refere-se a amostra com tempo de envelhecimento de 0 dia),
pode-se estimar o tamanho das particulas em = 0,2 pm. As outras
amostras também apresentam didmetro de particula muito pequeno
e para serem feitas as medidas é necessario que se obtenha pds
menos aglomerados.
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Figura-1 : Difratogramas de raios X das amostras de HAp
ap6s diversos tempos de envelhecimento (0, 1, 5, 10 e 20
dias) . Todos os picos ndo indicados, sdo relativos a fase de

HAp.
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Figura-2 : Micrografias obtidas por MEV, dos pds de HAp
calcinados, envelhecidos por: A)0 dia; B)1l dia; C)5 dias; D)10
dias e E)20 dias. A micrografia F) ¢é relativa a amostra
envelhecida 0 dia com maior aumento.
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Distribuicdo do tamanho de particula:

As curvas de distribuicdo do tamanho de aglomerados,
figura-3, mostram que as trés amostras apresentam um
comportamento multimodal semelhante. Porém, percebe-se haver
um aumento dos valores de tamanho médio nas amostras com maior
envelhecimento.
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Figura-3 : Curvas de distribuicdo do tamanho das particulas

dos ©pobds envelhecidos 0 dia(ASD-0); 10 dias(ASD-10) e 20
dias (ASD-20) .

Andlise superficial especifica:

Obteve-se para a area superficial especifica, das amostras
com 0 e 10 dias de envelhecimento, os valores de 6.5 e 4.0
m?/g, respectivamente, indicando uma tendéncia a diminuir com o
aumento do tempo. Estes valores deverdo ser confirmados com
novas medidas, assim como deverdo ser complementadas as
anadlises para as outras amostras.
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CONCLUSOES

Os resultados de difratometria de raios X apresentaram a
HAp como ©principal fase indicando que os pbds obtidos
apresentam boa cristalinidade e o periodo de envelhecimento
ndo tem influéncia na cristalinidade da HAp.

As curvas de distribuicd&o do tamanho de particula e as
micrografias obtidas por MEV demonstram que as particulas
estdo aglomeradas indicando a necessidade de se estudar um
melhor meio para desaglomeracdo das particulas durante o
processo de obtencao da HAp.

Dos resultados obtidos pelo método BET, conclui-se que o
periodo de envelhecimento parece influenciar no crescimento
das particulas, de tal forma gque gquanto maior o periodo de
envelhecimento maior o tamanho das particulas.
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