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APRESENTACAO

Encerramos nesse quinto volume a colecao “A Produgcao do Conhecimento nas
Ciéncias da Saude”, com um sentimento de gratidao e dever cumprido ao apresentar
uma diversidade de pesquisas solidas e de amplo espectro fomentando o conhecimento
na area das Ciéncias da Saude.

Tendo em vista todo conhecimento apresentado nesta colecéo, finalizamos o
trabalho apresentando de forma mais multidisciplinar possivel trabalhos cientificos na
interface de estudos ligados a saude.

Apresentamos de forma ampla conceitos atuais em pesquisas desenvolvidas com
os temas psico-oncologia, qualidade de vida biopsicosocial, perfis epidemioldgicos,
praticas integrativas, automedicacdo, novos tratamentos, promocéo e educacao em
saude, biotecnologias em saude, diagnostico, sistema de saude publica, fatores de
risco, nanotecnologia, além de revisbes e estudos de caso, que poderdo contribuir
com o publico de graduacgao e p6s graduacao das areas da saude.

O profissional da saude atual precisa cada vez mais estar conectado com as
evolugdes e avancos tecnologicos. Além disso € necessario um comprometimento
com o conhecimento, pois esse avanca a passos largos dentro das pesquisas em
saude, ja que descobertas e publicacbes de alto impacto sao diarias e trazem contetudo
aprimorado e de relevancia, assim a leitura de fontes que possam ir além da area
especifica de atuacédo sdo extremamente importantes. Como objetivo central deste
volume desejamos que o leitor tenha essa possibilidade em um unico volume podendo
transitar de diversas formas nas éareas afins.

Assim, reforcamos a importancia do aprendizado continuo do profissional da
saude, e desejamos fortemente que esse material contribua para isso. O conteudo de
todos os volumes é significante n&o apenas pela teoria bem fundamentada aliada a
resultados promissores, mas também pela capacidade de professores, académicos,
pesquisadores, cientistas e da Atena Editora em produzir conhecimento em salude nas
condicOes ainda inconstantes do contexto brasileiro. Desejamos que este contexto
possa ser transformado a cada dia, e o trabalho aqui presente pode ser um agente
transformador por gerar conhecimento em uma area fundamental do desenvolvimento
como a saude.

Dr. Benedito Rodrigues da Silva Neto
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CAPITULO 22

INFLUENCIA DE VARIAVEIS DE SINTESE NA OBTENCAO

Thaila Gomes Moreira

Universidade Federal do Rio Grande do Norte,
Escola de Ciéncias e Tecnologia

Natal — RN

Kaline Melo de Souto Viana

Universidade Federal do Rio Grande do Norte,
Escola de Ciéncias e Tecnologia

Natal — RN

Amanda Melissa Damiao Leite
Universidade Federal do Rio Grande do Norte,
Escola de Ciéncias e Tecnologia

Natal — RN

RESUMO: Hidroxiapatita - HAp [Ca, (PO,),
(OH),], um dos representantes mais utilizados
do grupo dos materiais bioativos de fosfato
de calcio de origem sintética, desperta grande
interesse na éarea biomédica devido a sua
similaridade de composicdo e estrutura com
a apatita biolégica, material que representa
aproximadamente 70% da composicdo Ossea
do homem e de outras espécies animais; além
de outras propriedades como alta osteoinducéo,
osteoconducgao e biocompatibilidade, que pode
ser descrita como a capacidade de um material
ser compativel com fluidos orgénicos, érgaos
e tecidos vivos, sem que ocorram rejeicoes
imunoldgicas, efeitos toxicos ou nocivos. Este
trabalho de pesquisa se propds a estudar a
influéncia de diferentes tipos de recipientes de
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sintese, meios de combustao, combinado a uso
dediferentes pHs, e temperaturas de calcinagao,
dentro de faixas pré-determinadas, através do
método de sintese por combustéo, na obtencéo
de HAp formada por graos nanométricos, para
gue a sua estrutura e composicao fossem as
mais similares possivel a apatita biologica.
Para essa investigacdo, foram utilizados
como métodos de caracterizacdo estrutural
e morfologica as seguintes técnicas: difracéo
de raios-X (DRX), espectroscopia por energia
dispersiva (EDX), microscopia eletronica de
varredura (MEV) e termogravimetria (TG). Os
resultados das caracterizagcbes mostraram
que foi possivel a obtencdo da fase HAp com
graos micrométricos formando aglomerados
heterogéneos de facil desaglomeragao, sendo
a obtencdo de HAp mais eficiente e com maior
grau de pureza quando utilizado cadinho
ceramico para calcinar solugcbes de pH 1,0,
diretamente em forno tipo mufla a 600°C.
PALAVRAS-CHAVE: HAp,
Sintese, Biomaterial, Reacdo de combustao.

Hidroxiapatita,

SYNTHESIS VARIABLES’ INFLUENCE
IN HYDROXYAPATITE OBTAINMENT

ABSTRACT: Hydroxyapatite - HAp
[Ca,,(PO,),(OH),], one of the most used calcium
phosphate synthetic biomaterials, attracts
attentionfrombiomedical areaduetoit’s structure
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and composition similar to the phosphate in the bone tissue, also known as biological
apatite, which represents 70% of humans and other animals bones composition, along
with high osteoinduction, osteoconduction, biocompatibility, described as the capacity of
be compatible with organic fluids, organs and tissues, withourt immunological rejection,
toxic or harmful effects. This research work has the objective of study the influence of
different containers’ types, combustion mode, combined with different pHs, different
calcination temperatures, through the combustion synthesis method, in the obtention
of HAp formed by nanometric particles, so it’s structure was as similar as possible
with the biologic apatite. For the investigation, were used as methods of structural
and morphological characterization the following techniques: X-Rays Diffraction
(DRX), Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX), Scanning Electron Microscopy
(SEM) and Thermogravimetric Analysis (TGA). The characterization results showed
that is possible to obtaining HAp, with micrometric size grains forming heterogeneous
agglomerates of easy deagglomeration, being a more efficient and with higher purity
level when ceramic container to calcinate solutions with pH 1,0, directly in a muffle
oven heated to 600°C.

KEYWORDS: Hydroxyapatite, HAp, Synthesis, Biomaterial, Combustion Reaction.

11 INTRODUCAO

Hidroxiapatita [Ca,,(PO,),(OH),] -HAp €, juntamente com o B-fosfato tricalcio
[Ca3(P0O4)2], um dos representantes sintéticos bioativos do fosfato de calcio mais
utilizados, e desperta grande interesse nas areas bioldgica e odonto-médica, uma vez
que aproximadamente 70% da composicéo 6ssea dos humanos € representada por
fosfatos de calcio, consistindo esta parte inorganica em uma fase amorfa e uma fase
cristalina, formada pela apatita biologica (TORKITTIKUL e CHAIPANICH, 2012). Além
da composicao e estrutura similares as do material bioldgico esquelético, a HAp e o
B-TCP apresentam alta biocompatibilidade, excelente osteoinducéo e osteoconducgéo.

Na literatura médica, a HAp é utilizada rotineiramente em intervencdes
odontoldgicas, cirurgias plasticas reconstrutivas e em cirurgias ortopédicas, devido
as suas propriedades de biocompatibilidade. Como exemplos citam-se 0 aumento
de rebordo alveolar, como coadjuvante na colocacédo de implantes metalicos, na
reconstrucdo buco-maxilo-facial, no reparo e substituicdo de paredes orbitarias,
no preenchimento de cavidades anoftalmicas, como envoltério para equipamento
percutaneos, na regeneracao guiada de tecidos 6sseos e no recobrimento de implantes
metalicos e proteses de quadril (DOREA NETO, 2007; COSTA et al, 2009).

A hidroxiapatita pode ser sintetizada em laboratério através de métodos umidos
e reacbes de estado solido, utilizando os mais diversos compostos. Dentre os
métodos de sintese pode-se citar: gravitacional (NATHANAEL et al, 2011), hidrotermal
(SIMOMUKAY, 2013), micro-ondas (KALITA e VERMA, 2009), precipitacdo (ARAUJO
et al, 2012), reacédo de combustdo (GHOSH et al, 2010) e sol-gel (RODRIGUES,
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2008). O tamanho de particulas que se pode obter é uma caracteristica extremamente
importante no que diz respeito a sua aplicacao, devendo ser levada em consideracao
durante a escolha do método de sintese a ser utilizado.

Este trabalho se propds a obter hidroxiapatita formada por graos nanométricos,
através da sintese por reacao de combustdo, estudando a influéncia dos diferentes
tipos de recipientes de sintese, meios de combustdo, combinado a uso de diferentes
pHs, e temperaturas de calcinagéo, dentro de faixas pré-determinadas, para que a sua
estrutura e composicao fossem as mais similares possivel a apatita biologica.

Alves, Bergmann e Berutti (2013) descrevem a sintese por reagdo de combustéo
como um método baseado no principio de uma reagao exotérmica capaz de se auto-
sustentar durante certo intervalo de tempo, tendo como resultado final pos finos e
homogéneos.

2 | MATERIAIS E METODOS

Pds de hidroxiapatita foram sintetizados e analisados como descrito nas
subsecdes a seguir apresentadas, para fins de estudo.

2.1 Procedimento experimental

Neste trabalho para a realizagdo das sinteses, foram seguidas inicialmente as
proporcoes de reagentes e a metodologia propostas por Ghosh et al (2010). Nitrato
de calcio tetrahidratado [Ca(NO,), 4H,O] (Vetec — Quimica Fina, Brasil) e fosfato de
amonio di-basico [(NH,),HPO,] (Vetec — Quimica Fina, Brasil) foram utilizados como
precursores de calcio e fosforo, respectivamente, acrescidos de agua destilada. A
mistura foi entdo colocada sob agitacdo magnética, e adicionada de &cido nitrico (Vetec
— Quimica Fina, Brasil, 69%), em pequenas quantidades até a completa diluicdo do
precipitado. A solucéo foi entdo adicionada do combustivel glicina [C,H.NO,] (Vetec
— Quimica Fina, Brasil) e colocada sob agitacdo novamente. O pH foi monitorado
utilizando-se um pHmetro HANNA de modelo HI 221, e corrigido com hidroxido de
calcio P.A. (Biodinamica, Brasil), até atingiros pHs 1, 3,5 e 7.

A solucédo de pH 1,0 foi dividida em trés partes iguais, das quais, duas foram
transferidas para um cadinho metalico e um cadinho ceramico respectivamente, estes
foram colocados em resisténcia elétrica para que houvesse combustdo. Os produtos
obtidos, para cada tipo de recipiente, apbs atingirem temperatura ambiente, foram
macerados, pesados e divididos em quatro amostras de pesos semelhantes. Trés das
amostras, de cada recipiente, foram colocadas para calcinar durante 12 horas em
forno de mufla, com temperatura inicial de 25°C até atingirem 600°C, 900°C e 1200°C,
respectivamente, a uma taxa de 10°C/min.

A terceira parte da solucao de pH 1,0 foi dividida em trés partes iguais, e estas
colocadas para calcinar diretamente em forno de mufla, em cadinhos ceramicos, a
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temperaturas de 600°C, 900°C e 1200°C, durante aproximadamente 40 minutos.

As solucgdes de pHs 3,0, 5,0 e 7,0 foram divididas em duas partes iguais cada, e
em cadinhos ceramicos, calcinadas em forno de mufla pré-aquecido as temperaturas
de 600°C e 900°C, durante cerca de 40 minutos.

Nitrato de calcio
[Ca(NO,),4H,0]

Orto fosfato de aménio
[(NH,),HPO,]

Sousiotramparrte MR rasgicns |

Figura 1 — Representagcéo esquematica do processo de combustéo de solugcao para sintese de
HAp.

2.2 Caracterizacoes

Os p6s de HAp obtidos foram caracterizados estruturalmente pela técnica
de Difracdo de Raios-X (DRX), utilizando um difratdbmetro BRUKER de modelo D2
PHASER para registrar os dados em 26 no intervalo de 3° a 70°. A andlise dos dados
foi realizada utilizando o software Origin Versdo 2018b e os picos classificados de
acordo com a carta da JCPDS para HAp. As andlises termogravimétricas (TG) foram
realizadas utilizando um analisador termogravimétrico e calorimetro simultaneo TA
Instruments de modelo SDTQ600, no intervalo de 0 a 1200°C a uma taxa de 10°C/min. A
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi a técnica realizada para caracterizacéo
morfoldgica, utilizando microscopio eletrénico de mesa Hitachi de modelo TM-3000.
E a analise quimica foi realizada através de Espectroscopia por Energia Dispersiva
(EDS) utilizando detector de modelo XFlash 430 H da marca Bruker.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Difracao de Raios-X (DR-X)

A partir das andlises dos difratogramas de raios-X, foi comprovada a obtencao de
HAp como principal fase de fosfato de calcio em todos os casos examinados, com base
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na comparacao dos picos cristalograficos obtidos com os presentes na ficha padrao de
HAp da JCPDS, e resultados apresentados por Ghosh et al (2010), Ramakrishnan et
al (2012), Sasikumar et al (2010) e Carrodeguas e De Aza (2011).

Os pos sintetizados em cadinho metalico apresentaram ainda, formagao de
outras duas fases de fosfatos de calcio, a B-fosfato tricalcio (B-TCP) que ocorre entre
20 e 30° e a a-fosfato tricalcio (a-TCP) que ocorre entre 40-50°, como ilustrado na Fig.
2.

Recipiente metalico - — HAp n3o calcinada
B-TCP gt e

—— HAp calcinada a 600°C
—— HAp calcinada a 900°C
HAp calcinada a 1200°C

1400
1300
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1100
1000
900
800
700
600
500
400 +
300
200
100
0 -

Hap

o-TCP

m

WM‘U\M\ wh ‘\M. TSRV,

e

oo A
IRLTA Y SN

L L L L L L L
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
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P N S
-

26 (graus)
Figura 2 - HAp sintetizada utilizando recipiente metalico (MOREIRA, COSTA, LEITE e VIANA;
2017)

Nos pOs sintetizados em cadinho ceramico (Fig. 3), a partir da combustado em
resisténcia elétrica, foi identificada formacéo da fase a-TCP apenas em 30 e 35°.

Recipiente cerdmico * —— HAp néo calcinada
m —— HAp calcinada a 600°C
— HAp calcinada a 900°C

—— HAp calcinada a 1200°C|
*: o-TCP

1100
1000
900
800

\’UJL

700 M‘J‘d‘“
600
500
400
300

200
100

i
n

Intensidade (u.a.)

04
-100

T T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
26 (graus)

Figura 3 - HAp sintetizada utilizando recipiente cerdmico

A Figura 4 mostra que os produtos da solucéo de pH 1,0, calcinada diretamente
em forno de mufla, apresentaram formacao da fase a-TCP apenas em 30 e 35°.
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Combustao em forno de mufla —— HAp calcinada a 600°C
800 - & — HAp calcinada a 900°C
x —— HAp calcinada a 1200°C
* a-TCP
600 ‘ ‘
NI
El ‘ ‘
L 400+
©
©
5 Muw«
Q&
£ 200
0 | i

T T T T T T T T T T T T T T T T
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Figura 4 - HAp sintetizada utilizando recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir
de solucéo com pH 1,0.

Nos pds obtidos a partir das solugbes de pHs 3, 5 e 7, apenas em 30 e 35° foram
identificados picos correspondentes a formacgéo de a-TCP, como exposto nas Fig. 5 a

7.
pH 3,0 —— HAp calcinada a 600°C
800 -~ HAp calcinada a 900°C
*: a-TCP

600
*

bl
bt

T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
20 (graus)

400

Intensidade (u.a.)

[

200

Figura 5 - HAp sintetizada utilizando recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir
de solucao com pH 3,0.

pH 5,0 —— HAp calcinada a 600°C
1000 — HAp calcinada a 900°C
*: o-TCP

800

*

bl

400 ~

oMo

T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
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Figura 6 - HAp sintetizada utilizando recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir
de solucao com pH 5,0.
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PHT.0  HAp calcinada a 600°C
1200 - HAp calcinada a 900°C
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Figura 7 - HAp sintetizada utilizando recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir
de solugdo com pH 7,0.

3.2 Analise Termogravimétrica (TG)

Para a solucéo de pH 1,0, as amostras submetidas a combustdo em resisténcia
elétrica e posteriormente a calcinagcdao em forno de mufla, apresentaram perda de
massa quase nula para as temperaturas de 900 e 1200°C, indicando a estabilidade
dos pos de HAp obtidos.

Nas amostras ndo calcinada e calcinada a 600°C, sintetizadas em cadinho
metalico, foram identificadas perdas de 4 e 2%, respectivamente, Fig. 8, contrariando
os resultados encontrados por Ghosh et al (2009).

Recipiente metalico
105

—— HAp n&o calcinada
—— HAp calcinada a 600°C
I—— HAp calcinada a 900°C
I—— HAp calcinada a 1200°C

100

Massa (%)

95 1

90

T T T T )
0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)

Figura 8 - Analises termogravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente
metalico (MOREIRA, COSTA, LEITE e VIANA; 2017).

Para os p0s sintetizados em cadinho ceramico, a amostra calcinada a 600°C
apresentou perda inferior a 1% até atingir os 100°C, devido a desidratacdo. Na faixa
entre 200 e 700°C ocorreu perda continua de massa devido a decomposi¢ao do nitrato
de célcio, e a decomposicao parcial da glicina e do fosfato de amdnio di-basico. A
amostra n&o calcinada apresentou perda de aproximadamente 2,5% até atingir os
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200°C, devido a desidratacao do material. A partir dos 200°C até atingir a temperatura
de 1200°C ocorreu perda significativa de massa, indicando a decomposi¢cao dos
precursores de calcio e fésforo, juntamente com o combustivel, como demonstrado
na Fig. 9.

Recipiente cerdmico

%

100 H

98

96

HAp néo calcinada

HAp calcinada a 600°C

% de Massa

HAp calcinada a 900°C

94 4
HAp calcinada a 1200°C

92 4

90

T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200
Temperatura(°C)

Figura 9 - Analises termogravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente
ceramico.

As amostras de pH 1,0 calcinadas diretamente em forno de mufla, Fig. 10,
apresentaram até atingir os 100°C perda de massa inferior a 1% devido a desidratagcéo
das amostras. Para a amostra calcinada a 600°C entre 200 e 500°C ocorreu uma perda
continua de massa devido a decomposi¢cao do nitrato de calcio, e a decomposicéao
parcial da glicina e do fosfato de aménio di-basico. A partir dos 500°C a queda mais
acentuada indica a reagdo direta entre o nitrato de calcio e a glicina. As amostras
calcinadas a 900 e 1200°C apresentaram variagdo de massa inferior a 1% até
aproximadamente 1000°C, indicando a estabilidade da HAp obtida para esta faixa de

temperatura.

Combustao em forno de mufla — HAp calcinada a 600°C
1005 - — HAp calcinada a 900°C
10 0’ 0 —— HAp calcinada a 1200°C

99,5 4
99,0 4
98,5
98,0 4
97,5
97,0 4

96,5 4
96,0 4
95,5 4
95,0 4
94,5 4
94,0

—

(%) de Massa

T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Figura 10 - Analises termogravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente

ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solugéo de pH 1,0.

As Figuras 11, 12 e 13 exp0e os resultados para as amostras das solugoes de
pHs 3,0, 5,0 e 7,0, as quais apresentaram perda massica mais acentuada a partir
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de 300°C para as amostras calcinadas a 600 e 900°C, indicando menor estabilidade

guando comparados aos pds obtidos a partir da solu¢ao de pH 1,0.

pH 3,0 —— HAp calcinada a 600°C

102

96

94 1
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—— HAp calcinada a 900°C

100
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0

Figura 11 - Analises termog

T T T T T T
200 400 600 800 1000 1200
Temperatura(°C)

ravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente

ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solucéo de pH 3,0.

pH 5,0 —— HAp calcinada a 600°C
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Figura 12 - Analises termogravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente
ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solucéo de pH 5,0.
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Figura 13 - Andlises termogravimétricas das amostras de HAp sintetizadas usando recipiente

T
1200

ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solugédo de pH 7,0.

3.3 Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDX)

Analisando a composicdo quimica, e com base nos espectros obtidos e

porcentagem estimada de elementos para cada amostra, como demonstrado nas

Fig. 14 a 18, constatou-se composicdo correspondente de HAp para as dezessete

amostras, como esperado. No entanto, ocorreu variacdo da razao molar Ca/P de

acordo com o tipo de recipiente, temperatura, pH e tipo de calcinacéo, que foi exposta

por meio de analise quantitativa. As amostras que apresentaram razdo molar Ca/P
mais proxima do esperado, de 1,67, foram obtidas a partir de solucédo com pH 1,0,

colocadas para que ocorresse combustdo em recipiente metalico, calcinadas a 600 e

900°C, com razbes molares Ca/P de 1,71 e 1,59, respectivamente.
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) 0): 3

30 Razéo molar R Razéo malar

. Ca/P: 1,98 R Ca/P: 1,71
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13

19
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& 3 1 12 12 8 1 12 12
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19 15
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Figura 14 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em
recipiente metalico e suas razdes molares de Ca/P (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C,
(c) Calcinada a 900°C, (d) Calcinada 1200°C (MOREIRA, COSTA, LEITE e VIANA; 2017).
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Figura 15 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em

recipiente ceramico e suas razdes molares de Ca/P (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C,

(c) Calcinada a 900°C, (d) Calcinada 1200°C.

Razao molar
Ca/P: 1,32

Razdo molar
Ca/P: 1,46

Razdo molar
Ca/P: 1.41

Figura 16 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em
recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solu¢cdo com pH 1,0, e suas

razdes molares de Ca/P (a) Calcinada a 600°C, (b) Calcinada a 900°C, (c) Calcinada 1200°C.
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Figura 17 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em
recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solu¢cdo com pH 3,0, e suas

razbes molares de Ca/P (a) Calcinada a 600°C, (b) Calcinada a 900°C.
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Figura 18 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em
recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solu¢gdo com pH 5,0, e suas
razdes molares de Ca/P (a) Calcinada a 600°C, (b) Calcinada a 900°C.
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Figura 19 - Espectroscopias por energia dispersiva das amostras de HAp sintetizadas em
recipiente ceramico diretamente em forno de mufla, a partir de solu¢gdo com pH 7,0, e suas
razbes molares de Ca/P (a) Calcinada a 600°C, (b) Calcinada a 900°C.

3.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A analise morfolégica demonstra que o tipo de combustao, tipo de recipiente,
temperatura de calcinacdo e pH das solugcdes tem influéncia direta no que se refere
a morfologia dos graos. Tendo as amostras, sintetizadas em recipiente ceramico, de
pHs mais elevados apresentado graos maiores, as amostras aquecidas em resisténcia
elétrica e calcinadas em forno de mufla apresentado grédos mais irregulares, e as
amostras calcinadas diretamente em forno de mufla apresentado aglomerados mais
porosos, como mostrado nas Fig. 20 a 25.

DE0 200 800 um

DEMatUFRIN3183 7.7 5200 §00um  DEMaLUFRN3189 20770305 3 200 s00um

Figura 20 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente metalico, com
aumento de 200X. (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C, (c) Calcinada a 900°C, (d)
Calcinada 1200°C (MOREIRA, COSTA, LEITE e VIANA; 2017).
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DEMat UFRNE135

Figura 21 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente ceradmico, com
aumento de 200X. (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C, (c) Calcinada a 900°C, (d)
Calcinada 1200°C.

D66 200 500 um 2 M 2 . s00um

Figura 22 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente cerdmico diretamente
em forno de mufla, a partir de solucdo de pH 1,0, com aumento de 200X. (a) Calcinada a
600°C, (b) Calcinada a 900°C, (c) Calcinada 1200°C.

DEMat-UFRN6152 201800327 06:35 HL D65 2! DEMat.UFRN6164 20803727 09:53 HL D64 x200 500 um

Figura 23 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente cerdmico diretamente
em forno de mufla, a partir de solucéo de pH 3,0, com aumento de 200X. (a) Calcinada a
600°C, (b) Calcinada a 900°C.

DEMal-UFRN6153 20180327 05 DEMat UFRN6163 65 200 500 um

Figura 24 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente ceramico diretamente
em forno de mufla, a partir de solucao de pH 5,0, com aumento de 200X. (a) Calcinada a
600°C, (b) Calcinada a 900°C.
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Figura 25 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas em recipiente ceramico diretamente
em forno de mufla, a partir de solugéo de pH 7,0, com aumento de 200X. (a) Calcinada a
600°C, (b) Calcinada a 900°C.

41 CONCLUSOES

Contrariando o interesse inicial, a fase de fosfato de célcio obtida nas amostras
sintetizadas neste trabalho nédo foi exclusivamente a hidroxiapatita (HAp), uma vez
qgque as amostras sintetizadas em recipiente metalico foram compostas de uma
mistura de trés fases de fosfatos de calcio (HAp + B-TCP + a-TCP), e nas amostras
sintetizadas em recipiente ceramico, a fase a-fosfato tricalcio (a-TCP) é encontrada
de forma minoritaria. Por meio da caracterizagdo morfolégica foi possivel classificar
0s p6s das amostras como aglomerados porosos, com tamanhos entre 40 e 45um.
Os resultados das caracterizagdes permitiram concluir que a solu¢cao submetida, em
recipiente cerdmico, a combustdo em resisténcia elétrica e calcinada a 600°C, com
pH 1,0, e a solucdo de pH 3,0 submetida a combustao e calcinacdo diretamente em
forno de mufla a 600°C, foram as que apresentaram maior predominancia da HAp.
Contudo, para a obtencédo de HAp 100% pura e com graos nanométricos, é verificada
a necessidade de melhoramento das condi¢des de sintese.
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