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APRESENTAÇÃO 

O conhecimento científico é 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 científico é possível provar muitas 
coisas, já que busca a veracidade através da comprovação. 

Sendo produzido pela investigação científica através de seus procedimentos, 
surge da necessidade de encontrar soluções para problemas de ordem prática da vida 
diária e para fornecer explicações sistemáticas que possam ser testadas e criticadas 
através de provas. Por meio dessa investigação, obtêm-se enunciados, leis, teorias 
que explicam a ocorrência de fatos e fenômenos associados a um determinado 
problema, sendo possível assim encontrar soluções ou, até mesmo, construir novas 
leis e teorias.

Possibilitar o acesso ao conhecimento científico é de suma importância para a 
evolução da sociedade e do ser humano em si, pois através dele adquirem-se novos 
pontos de vista, conceitos, técnicas, procedimentos e ferramentas, proporcionando o 
avanço na construção do saber em uma área do conhecimento. 

Na engenharia evidencia-se a relevância do conhecimento científico, pois o seu 
desenvolvimento está diretamente relacionado com o progresso e disseminação deste 
conhecimento. 

Neste sentido, este E-book, composto por dois volumes, possibilita o acesso 
as mais recentes pesquisas desenvolvidas na área de Engenharia, demonstrando a 
importância do conhecimento científico para a transformação social e tecnológica da 
sociedade.

Boa leitura!

Marcia Regina Werner Schneider Abdala
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RESUMO: A hidroxiapatita (HAP) tem sido 
objeto de muitas pesquisas em diversas áreas, 
principalmente na sua utilização como implante 
ósseo. O método de obtenção por sol-gel foi 
escolhido para ser utilizado neste trabalho. 
Durante a execução da reação, o tempo de 
gotejamento dos reagentes influencia as 
características morfológicas e cristalográficas 
da hidroxiapatita obtida. Neste trabalho, os 
pós de hidroxiapatita foram sintetizados pelo 
método sol-gel, com o uso de ovos de galinha 
como precursores do carbonato de cálcio. 
Primeiramente as cascas dos ovos foram 
lavadas e calcinadas a   1000 ° C para obtenção 
de óxido de cálcio (CaO) que foi reagido com 
água para conversão em Ca (OH)2. A adição de 
ácido fosfórico a Ca (OH) 2 foi então realizada 
sob aquecimento e controle de pH entre 9 e 
11 por adição de NH4OH. Neste ponto, várias 
taxas de adição de reagentes foram estudadas, 
como adição direta e adição por gotejamento. 
O gel foi filtrado e lavado com água deionizada 
com a finalidade de remover qualquer coproduto 
de reação. A hidroxiapatita verde foi seca em 
forno por 12h a 300 ° C. O último estágio da 
síntese consistiu na calcinação do material 
obtido após secagem a uma temperatura de 
1000 ° C. As amostras foram caracterizadas 
por difração de raios X, que foi realizada para 
obter a caracterização cristalográfica de sólidos 
e por Espectrometria de Energia Dispersiva de 
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Raios X, para identificar os elementos químicos presentes. A análise dos espectros 
de DRX dos pós obtidos mostrou que a taxa de adição dos regentes influenciou na 
composição e no grau de transformação de fase dos pós obtidos. Dependendo da 
adição dos reagentes, obteve-se a hidroxiapatita como fase pura ou como fase amorfa 
com uma mistura de vários óxidos de cálcio. Na amostra 100% HAP, as medidas de 
EDS indicaram a presença de Ca, O e P, sem qualquer contaminação.
PALAVRAS-CHAVE: Hidroxiapatita, Cascas de Ovos de Galinha, Velocidade de 
adição de reagentes.

ABSTRACT: A hidroxiapatita (HAP) tem sido objeto de muitas pesquisas em diversas 
áreas, principalmente na sua utilização como implante ósseo. O método de obtenção 
por sol-gel foi escolhido para ser utilizado neste trabalho. Durante a execução da reação, 
o tempo de gotejamento dos reagentes influencia as características morfológicas e 
cristalográficas da hidroxiapatita obtida. Neste trabalho, os pós de hidroxiapatita foram 
sintetizados pelo método sol-gel, com o uso de ovos de galinha como precursores do 
carbonato de cálcio. Primeiramente as cascas dos ovos foram lavadas e calcinadas 
a 1000 ° C para obtenção de óxido de cálcio (CaO) que foi reagido com água para 
conversão em Ca (OH) 2. A adição de ácido fosfórico a Ca (OH) 2 foi então realizada 
sob aquecimento e controle de pH entre 9 e 11 por adição de NH4OH. Neste ponto, 
várias taxas de adição de reagentes foram estudadas, como adição direta e adição 
por gotejamento. O gel foi filtrado e lavado com água desionizada com a finalidade de 
remover qualquer co-produto de reação. A hidroxiapatita verde foi seca em forno por 
12h a 300 ° C. O último estágio da síntese consistiu na calcinação do material obtido 
após secagem a uma temperatura de 1000 ° C. As amostras foram caracterizadas 
por difração de raios X, que foi realizada para obter a caracterização cristalográfica 
de sólidos e por Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios X, para identificar 
os elementos químicos presentes. A análise dos espectros de DRX dos pós obtidos 
mostrou que a taxa de adição dos regentes influenciou na composição e no grau de 
transformação de fase dos pós obtidos. Dependendo da adição dos reagentes, obteve-
se a hidroxiapatita como fase pura ou como fase amorfa com uma mistura de vários 
óxidos de cálcio. Na amostra 100% HAP, as medidas de EDS indicaram a presença de 
Ca, O e P, sem qualquer contaminação.
KEYWORDS: Hydroxyapatite, Chicken Hulls, Reagent Addition Rate.

1 |  INTRODUÇÃO

A hidroxiapatita (HA) é um dos compostos da família de fosfatos de cálcio (HA - 
Ca(P04)6(OH)2) e é um dos materiais mais atrativos para uso comercial devido à sua 
vasta aplicação em vários campos, tal como: investigações como material de implante, 
como sistema de cobertura para superfícies de estruturas metálicas, como catalisador, 
suporte para catalisadores, fertilizantes, e no tratamento de efluentes. Em função deste 
fato, ela tem sido largamente estudada nos campos da pesquisa teórica e aplicada.
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Recentemente, o interesse principal na síntese de hidroxiapatitas não é somente 
controlar sua estequiometria, mas também controlar a características de forma, 
tamanho e aglomeração das suas partículas, pois foi demonstrado que muitas das 
suas aplicações dependem, principalmente, destas características texturais. O controle 
sobre a microestrutura dos pós é um grande desafio dos métodos de síntese, pois se 
sabe que com o controle da nucleação e do crescimento do cristal, é possível obter 
produtos com uniformidade de tamanho e forma de partículas. 

A hidroxiapatita pode ser sintetizada de várias formas, sendo o método mais 
comum a precipitação, com os quais quantidades apreciáveis de material são obtidas 
e economicamente facilmente reproduzível. No entanto, deve controlar o pH, a 
temperatura da reação, o tempo de reação, a atmosfera de tratamento e relação Ca / 
P de os reagentes, para evitar o aparecimento de outras fases tais como β- TCP, que 
não apresentam as mesmas aplicabilidades da hidroxiapatita.

Dependendo do método de síntese (síntese em fase sólida, através do 
processo sol-gel, por tratamento Hidrotérmico com irradiação de micro-ondas, ou de 
fusão precursores sólidos a altas temperaturas, etc.) utilizado para a produção de 
Hidroxiapatita, diferentes tipos de material serão obtidos.

O método sol-gel aplicado à síntese de hidroxiapatita tem apresentado inúmeras 
vantagens sobre as outras metodologias de síntese, tais como: condições reacionais de 
baixas temperaturas, sem utilização de vácuo e com alta pureza dos produtos obtidos. 
Neste método, a avaliação dos parâmetros de síntese utilizados é muito importante, 
pois variações no tipo de percussor usado, na temperatura, agitação, pH e tempo 
de envelhecimento da solução, temperatura e tempo de secagem e de calcinação, 
dentre outros parâmetros reacionais, fazem com que diferentes fases da hidroxiapatita 
sejam obtidas, sendo possível obter pós nanométricos, de natureza dispersa e alta 
estabilidade. A necessidade de obter HA nanométrica com características específicas 
tem levado pesquisadores a avaliar o uso da técnica sol-gel na síntese dos pós. Esta 
técnica exerce influência na cristalinidade, na morfologia e na quantidade de fase do 
material obtido.

A obtenção de hidroxiapatita com uma granulometria de cristais com tamanho 
de submícron a nano favorece a sua utilização, tanto como biomaterial, quanto como 
catalisador. 

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

O objetivo será verificar a influência da velocidade de adição do ácido fosfórico, 
já que este parâmetro é um fator importante na formação da Hidroxiapatita, por ser 
responsável pela mudança do pH da fase sol.
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2 |  METODOLOGIA

Os pós de hidroxiapatita serão sintetizados com a utilização de cascas de 
ovos de galinha como percussores de carbonato de cálcio. Primeiramente todos 
os resíduos das cascas de ovos serão lavados em água corrente para a retirada 
das impurezas. O tratamento físico-químico consiste na calcinação realizada em 
forno mufla com temperatura de 1000 °C por 2h e tem como objetivo a queima e 
volatilização de qualquer material orgânico agregado ao material biológico. Através 
da etapa de calcinação obteremos como produto o óxido de cálcio (CaO) que será 
reagido com água deionizada em excesso, sob agitação constante, com o objetivo de 
sua total conversão em Ca(OH)2. Com a presença da espécie Ca(OH)2 proveniente 
da conversão dos restos biológicos no meio aquoso, será realizada a adição de ácido 
fosfórico em diversas velocidades, mantendo-se o pH controlado entre 9,0 e 11,0, 
através da adição em paralelo de NH4OH. Neste ponto duas velocidades de adição dos 
reagentes foram estudadas, 5 mL/min(rápida) e 20 mL/min (lenta),  já que a velocidade 
de gotejamento está diretamente relacionada à cinética da reação. O meio foi mantido 
com agitação 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 água deionizada com o objetivo da retirada de qualquer coproduto reacional. A 
hidroxiapatita verde foi seca em estufa durante 12h. A última etapa da síntese consistiu 
na calcinação do material obtido após a secagem na temperatura de 1000 °C. As 
amostras foram caracterizadas por três métodos de análise: Difração de Raios X (DRX), 
que foi realizada para obter a caracterização cristalográfica de sólidos; Microscopia 
Eletrônica de Varredura (MEV), que objetivou a caracterização da morfologia das 
partículas e análises de Espectrometria de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), para 
identificar os elementos químicos presentes e, consequentemente, o mineral obtido.

3 |  RESULTADOS

Para caracterização da fase semiquantitativa em todas as amostras, medidas 
de difração de raios X foram realizadas em um Panalytical X’Pert Pro, utilizando a 
radiação Cu, 40 kV e 40 mA, um período de varredura de 10º a 100º, com passos de 
0 , 05o e tempo de contagem de 300 s por etapa. A quantificação de fases utilizou o 
método Rietveld, juntamente com a abordagem dos parâmetros fundamentais.

A análise dos espectros de DRX dos pós de Hidroxiapatita obtidos, adotando-se 
diferentes velocidades de adição de ácido, demonstrou que a velocidade de adição de 
ácido apresentou influência na composição e na cristalinidade dos pós-obtidos, como 
pode ser visto na figura a seguir: 
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Figura 1: ADIÇÃO DE H3PO4 NA VELOCIDADE DE  20 mL/min – LENTA

Em todas as fi guras, 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 difração de raios-X e a linha cinza, representa a diferença entre as 
linhas azul e vermelha respectivamente.

Figura 2: ADIÇÃO DE H3PO4 NA VELOCIDADE DE  5 mL/min – RÁPIDA

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

Figura 3: Imagens de microscopia eletrônica de varredura com um aumento de 20000 vezes, 
das amostras que utilizaram a adição de H3PO4 na vazão de 5 mL/min (rápida) e 20 mL/min 

(lenta).
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Esses resultados demonstraram que a morfologia dos pós indica que os 
aglomerados são formados por partículas que apresentam ampla distribuição de 
tamanho e que a velocidade de adição de ácido não apresentou influência significativa 
no diâmetro dos aglomerados.

O mapeamento EDS revelou a presença de Ca, P, O e H nas duas amostra, 
indicando que somente a hidroxiapatita foi obtida.

Figura 4: Resultados de EDS para a mostra sintetizada com o uso de H3PO4 na vazão de 5 
mL/min.

Figura 5: Resultados de EDS para a mostra sintetizada com o uso de H3PO4 na vazão de 20 
mL/min.
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4 |  CONCLUSÃO

A obtenção de pós-estequiométricos de hidroxiapatita depende da velocidade de 
adição do ácido fosfórico durante a síntese. A rápida adição do ácido fosfórico interfere 
na formação das fases uma vez que o pH do meio reacional é alterado, ocasionando 
a formação de uma segunda fase de β-TCP. 
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