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APRESENTACAO

O conhecimento cientifico & extremamente importante na vida do ser humano e
da sociedade, pois possibilita entender como as coisas funcionam ao invés de apenas
aceita-las passivamente. Mediante o conhecimento cientifico é possivel provar muitas
coisas, ja que busca a veracidade através da comprovacgao.

Sendo produzido pela investigacdo cientifica através de seus procedimentos,
surge da necessidade de encontrar solu¢des para problemas de ordem pratica da vida
diaria e para fornecer explicacdes sistematicas que possam ser testadas e criticadas
através de provas. Por meio dessa investigacdo, obtém-se enunciados, leis, teorias
que explicam a ocorréncia de fatos e fendmenos associados a um determinado
problema, sendo possivel assim encontrar solugdes ou, até mesmo, construir novas
leis e teorias.

Possibilitar o acesso ao conhecimento cientifico € de suma importancia para a
evolucao da sociedade e do ser humano em si, pois através dele adquirem-se novos
pontos de vista, conceitos, técnicas, procedimentos e ferramentas, proporcionando o
avanco na constru¢ao do saber em uma area do conhecimento.

Na engenharia evidencia-se a relevancia do conhecimento cientifico, pois o seu
desenvolvimento esta diretamente relacionado com o progresso e disseminacao deste
conhecimento.

Neste sentido, este E-book, composto por dois volumes, possibilita 0 acesso
as mais recentes pesquisas desenvolvidas na area de Engenharia, demonstrando a
importancia do conhecimento cientifico para a transformacéo social e tecnoldgica da
sociedade.

Boa leitura!

Marcia Regina Werner Schneider Abdala
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A Aplicacdo do Conhecimento Cientifico nas Engenharias

RESUMO: A hidroxiapatita (HAP) tem sido
objeto de muitas pesquisas em diversas areas,
principalmente na sua utilizacdo como implante
6sseo. O método de obtencao por sol-gel foi
escolhido para ser utilizado neste trabalho.
Durante a execucdo da reacdo, o tempo de
gotejamento dos reagentes influencia as
caracteristicas morfolégicas e cristalograficas
da hidroxiapatita obtida. Neste trabalho, os
p6s de hidroxiapatita foram sintetizados pelo
método sol-gel, com o0 uso de ovos de galinha
como precursores do carbonato de calcio.
Primeiramente as cascas dos ovos foram
lavadas e calcinadas a 1000 ° C para obtengéao
de Oxido de calcio (CaO) que foi reagido com
agua para converséo em Ca (OH),. A adigéo de
acido fosférico a Ca (OH) 2 foi entao realizada
sob aquecimento e controle de pH entre 9 e
11 por adicdo de NH40OH. Neste ponto, varias
taxas de adicao de reagentes foram estudadas,
como adicdo direta e adicdo por gotejamento.
O gel foi filtrado e lavado com agua deionizada
com afinalidade de remover qualquer coproduto
de reac&o. A hidroxiapatita verde foi seca em
forno por 12h a 300 ° C. O ultimo estagio da
sintese consistiu na calcinagcdo do material
obtido ap6s secagem a uma temperatura de
1000 ° C. As amostras foram caracterizadas
por difracéo de raios X, que foi realizada para
obter a caracterizacéo cristalografica de sélidos
e por Espectrometria de Energia Dispersiva de
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Raios X, para identificar os elementos quimicos presentes. A analise dos espectros
de DRX dos poOs obtidos mostrou que a taxa de adicdo dos regentes influenciou na
composicao e no grau de transformacéo de fase dos pds obtidos. Dependendo da
adicéo dos reagentes, obteve-se a hidroxiapatita como fase pura ou como fase amorfa
com uma mistura de varios 6xidos de calcio. Na amostra 100% HAP, as medidas de
EDS indicaram a presenca de Ca, O e P, sem qualquer contaminacao.
PALAVRAS-CHAVE: Hidroxiapatita, Cascas de Ovos de Galinha, Velocidade de
adicéo de reagentes.

ABSTRACT: A hidroxiapatita (HAP) tem sido objeto de muitas pesquisas em diversas
areas, principalmente na sua utilizacdo como implante 6sseo. O método de obtencéao
por sol-gel foi escolhido para ser utilizado neste trabalho. Durante a execucéo da reacéo,
o tempo de gotejamento dos reagentes influencia as caracteristicas morfologicas e
cristalograficas da hidroxiapatita obtida. Neste trabalho, os p6s de hidroxiapatita foram
sintetizados pelo método sol-gel, com o uso de ovos de galinha como precursores do
carbonato de célcio. Primeiramente as cascas dos ovos foram lavadas e calcinadas
a 1000 ° C para obtencdo de 6xido de célcio (CaO) que foi reagido com agua para
conversdao em Ca (OH) 2. A adicao de acido fosférico a Ca (OH) 2 foi entdo realizada
sob aquecimento e controle de pH entre 9 e 11 por adicdo de NH40OH. Neste ponto,
varias taxas de adicdo de reagentes foram estudadas, como adi¢do direta e adi¢cdo
por gotejamento. O gel foi filtrado e lavado com agua desionizada com a finalidade de
remover qualquer co-produto de reacéo. A hidroxiapatita verde foi seca em forno por
12h a 300 ° C. O ultimo estagio da sintese consistiu na calcinagdo do material obtido
ap6s secagem a uma temperatura de 1000 ° C. As amostras foram caracterizadas
por difragcdo de raios X, que foi realizada para obter a caracterizagdo cristalografica
de sélidos e por Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios X, para identificar
0s elementos quimicos presentes. A andlise dos espectros de DRX dos pds obtidos
mostrou que a taxa de adicdo dos regentes influenciou na composi¢do e no grau de
transformacgao de fase dos p6s obtidos. Dependendo da adi¢éo dos reagentes, obteve-
se a hidroxiapatita como fase pura ou como fase amorfa com uma mistura de varios
oxidos de calcio. Na amostra 100% HAP, as medidas de EDS indicaram a presenca de
Ca, O e P, sem qualquer contaminacao.

KEYWORDS: Hydroxyapatite, Chicken Hulls, Reagent Addition Rate.

11 INTRODUGCAO

A hidroxiapatita (HA) € um dos compostos da familia de fosfatos de calcio (HA -
Ca(P04),(OH),) e € um dos materiais mais atrativos para uso comercial devido a sua
vasta aplicagéo em varios campos, tal como: investigagcdes como material de implante,
como sistema de cobertura para superficies de estruturas metalicas, como catalisador,
suporte para catalisadores, fertilizantes, e no tratamento de efluentes. Em funcéo deste
fato, ela tem sido largamente estudada nos campos da pesquisa teérica e aplicada.
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Recentemente, o interesse principal na sintese de hidroxiapatitas ndo é somente
controlar sua estequiometria, mas também controlar a caracteristicas de forma,
tamanho e aglomeracédo das suas particulas, pois foi demonstrado que muitas das
suas aplicacdes dependem, principalmente, destas caracteristicas texturais. O controle
sobre a microestrutura dos pés € um grande desafio dos métodos de sintese, pois se
sabe que com o controle da nucleagéo e do crescimento do cristal, € possivel obter
produtos com uniformidade de tamanho e forma de particulas.

A hidroxiapatita pode ser sintetizada de varias formas, sendo 0 método mais
comum a precipitacdo, com os quais quantidades apreciaveis de material sdo obtidas
e economicamente facilmente reproduzivel. No entanto, deve controlar o pH, a
temperatura da reacao, o tempo de reacao, a atmosfera de tratamento e relacado Ca /
P de os reagentes, para evitar o aparecimento de outras fases tais como 3- TCP, que
ndo apresentam as mesmas aplicabilidades da hidroxiapatita.

Dependendo do método de sintese (sintese em fase soélida, através do
processo sol-gel, por tratamento Hidrotérmico com irradiacdo de micro-ondas, ou de
fusdo precursores sélidos a altas temperaturas, etc.) utilizado para a producéo de
Hidroxiapatita, diferentes tipos de material seréo obtidos.

O método sol-gel aplicado a sintese de hidroxiapatita tem apresentado inUmeras
vantagens sobre as outras metodologias de sintese, tais como: condi¢cdes reacionais de
baixas temperaturas, sem utilizacdo de vacuo e com alta pureza dos produtos obtidos.
Neste método, a avaliagdo dos parametros de sintese utilizados € muito importante,
pois variacdes no tipo de percussor usado, na temperatura, agitacdo, pH e tempo
de envelhecimento da solucéo, temperatura e tempo de secagem e de calcinacgao,
dentre outros parametros reacionais, fazem com que diferentes fases da hidroxiapatita
sejam obtidas, sendo possivel obter pds nanométricos, de natureza dispersa e alta
estabilidade. A necessidade de obter HA nanométrica com caracteristicas especificas
tem levado pesquisadores a avaliar 0 uso da técnica sol-gel na sintese dos pés. Esta
técnica exerce influéncia na cristalinidade, na morfologia e na quantidade de fase do
material obtido.

A obtencao de hidroxiapatita com uma granulometria de cristais com tamanho
de submicron a nano favorece a sua utilizagcéo, tanto como biomaterial, quanto como
catalisador.

Este projeto sugere a utilizacdo de casca de ovos de galinha como fontes
fornecedoras de calcio para a sintese de hidroxiapatita pelo método sol-gel (com
controle de pH, temperatura, tempo de envelhecimento das solucdes, etc.), conjugada
ao tratamento térmico dos produtos precipitados no meio aquoso.

O objetivo sera verificar a influéncia da velocidade de adicdo do &cido fosférico,
ja que este parametro é um fator importante na formagcdo da Hidroxiapatita, por ser
responsavel pela mudancga do pH da fase sol.
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2| METODOLOGIA

Os po6s de hidroxiapatita serdo sintetizados com a utilizacdo de cascas de
ovos de galinha como percussores de carbonato de calcio. Primeiramente todos
os residuos das cascas de ovos serdo lavados em agua corrente para a retirada
das impurezas. O tratamento fisico-quimico consiste na calcinagdo realizada em
forno mufla com temperatura de 1000 °C por 2h e tem como objetivo a queima e
volatilizacdo de qualquer material organico agregado ao material biol6gico. Através
da etapa de calcinagdo obteremos como produto o 6xido de célcio (CaO) que sera
reagido com agua deionizada em excesso, sob agitacao constante, com o objetivo de
sua total conversdo em Ca(OH),. Com a presencga da espécie Ca(OH), proveniente
da conversao dos restos bioldgicos no meio aquoso, sera realizada a adicao de acido
fosférico em diversas velocidades, mantendo-se o pH controlado entre 9,0 e 11,0,
através da adigao em paralelo de NH,OH. Neste ponto duas velocidades de adigao dos
reagentes foram estudadas, 5 mL/min(rapida) e 20 mL/min (lenta), ja que a velocidade
de gotejamento esta diretamente relacionada a cinética da reacdao. O meio foi mantido
com agitacao constante e aquecimento. Ao final do processo o gel foi obtido.

O gel foi deixado em repouso para decantar e, posteriormente foi filtrado e lavado
com agua deionizada com o objetivo da retirada de qualquer coproduto reacional. A
hidroxiapatita verde foi seca em estufa durante 12h. A Gltima etapa da sintese consistiu
na calcinagcao do material obtido ap6s a secagem na temperatura de 1000 °C. As
amostras foram caracterizadas por trés métodos de analise: Difracao de Raios X (DRX),
qgue foi realizada para obter a caracterizacao cristalografica de sélidos; Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV), que objetivou a caracterizacdo da morfologia das
particulas e analises de Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), para
identificar os elementos quimicos presentes e, consequentemente, o mineral obtido.

3| RESULTADOS

Para caracterizagdo da fase semiquantitativa em todas as amostras, medidas
de difracdo de raios X foram realizadas em um Panalytical X’Pert Pro, utilizando a
radiacao Cu, 40 kV e 40 mA, um periodo de varredura de 10° a 100°, com passos de
0, 050 e tempo de contagem de 300 s por etapa. A quantificacéo de fases utilizou o
método Rietveld, juntamente com a abordagem dos parametros fundamentais.

A analise dos espectros de DRX dos pés de Hidroxiapatita obtidos, adotando-se
diferentes velocidades de adicédo de acido, demonstrou que a velocidade de adi¢cdo de
acido apresentou influéncia na composicao e na cristalinidade dos pds-obtidos, como
pode ser visto na figura a seguir:
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Figura 1: ADICAO DE H,PO, NA VELOCIDADE DE 20 mL/min — LENTA

Em todas as figuras, a linha vermelha é o difratograma ajustado pelo método de
Rietveld segundo o software TOPAS, a azul representa o difratograma experimental
dado pelo teste de difracdo de raios-X e a linha cinza, representa a diferenca entre as
linhas azul e vermelha respectivamente.

B-TCP 11,27 %

Eis. 3HERERERNEs
| é

APATITA 88.73 %

Figura 2: ADICAO DE H,PO, NA VELOCIDADE DE 5 mL/min — RAPIDA

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) com espectrometria de energia
dispersiva de raios X (EDS) foi realizada utilizando FEG-SEM Jeol 7100FT com 15kV.

LENTA RAPIDA

Figura 3: Imagens de microscopia eletronica de varredura com um aumento de 20000 vezes,
das amostras que utilizaram a adi¢éo de H,PO, na vazéo de 5 mL/min (rapida) e 20 mL/min
(lenta).
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Esses resultados demonstraram que a morfologia dos pdés indica que os

aglomerados sdo formados por particulas que apresentam ampla distribuicdo de

tamanho e que a velocidade de adi¢cao de acido nao apresentou influéncia significativa

no didmetro dos aglomerados.

O mapeamento EDS revelou a presenca de Ca, P, O e H nas duas amostra,

indicando que somente a hidroxiapatita foi obtida.

Element
Mumber
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15
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Element
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=

0
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Carbon
Oxygen

Phosphorus 100.0

Confidence Concentrati Error
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100.0 22.2
100.0 62.3

8.4

1.2
2.1
1.9

Figura 4: Resultados de EDS para a mostra sintetizada com o uso de H3PO4 na vazéo de 5

mL/min.
Element Element tlement Confidence Concentrati Error
Number  Symbol hame on
[(edddisiissdsd e e ke ke e e e ks
20 Ca Calcium 100.0 30.7 0.7
15 P FPhosphorus 100.0 11.0 1.2
] O bﬂEE_I] 100.0 58.3 1.7
. & 4 .
[ (=
— C— ——0

Figura 5: Resultados de EDS para a mostra sintetizada com o uso de H3PO4 na vazéo de 20
mL/min.
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41 CONCLUSAO

A obtencéao de pds-estequiométricos de hidroxiapatita depende da velocidade de
adicao do acido fosférico durante a sintese. A rapida adicéo do acido fosférico interfere
na formacao das fases uma vez que o pH do meio reacional € alterado, ocasionando
a formacao de uma segunda fase de B-TCP.
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