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APRESENTACAO

O e-book: “O papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais” apresenta
vinte e sete capitulos de livros que foram organizados em quatro teméaticas: /) quimica
e sociedade: em busca da ressignificacdo e contextualizacdo do processo de ensino-
aprendizagem; ii) quimica orgénica e de produtos naturais; iii) sintese, caracterizagcéo e
avaliacdo de materiais nanoestruturados e iv) quimica e remediacdo ambiental.

O primeiro tema é constituido por doze capitulos que procuraram avaliar o processo
de ressignificacdo e contextualizagdo do ensino de quimica a partir: /) da percepcéo dos
estudantes em relagéo ao consumo de agua; i) o ensino de quimica por meio de projetos;
iii) a visdo do aluno em relagdo ao processo de aprendizagem; iv) utilizacao de recursos
tecnologicos e midiaticos como ferramentas facilitadoras no processo de aprendizagem; e
v) utilizacao de materiais alternativos para a experimentagdo no ensino de quimica.

O segundo tema possui seis capitulos que procuraram avaliar o desempenho de novas
substancias quimicas com inimeras propriedades biolégicas, entre as quais: a redugéo do
namero de larvas do mosquito Aedes Aegypti, bem como propriedades anti-inflamatéria,
antimicrobiana entre outras de interesse biologica. O terceiro tema é constituido por trés
capitulos que investigaram a sintese de nanoparticulas de polianilina para composi¢ao de
tintas utilizadas na impresséo e do mineral hidroxiapatita. Por fim, o Gltimo tema é composto
por seis capitulos que investigaram a remedia¢do ambiental que se utilizou de residuos de
biomassa para remogédo de metais pesados, a sintese de nanoparticulas de silica para a
remocado de Ba?*em matrizes aquosas, remediacdo de efluente contaminado com cadmio
e chumbo e a aplicagdo de diferentes Processos Oxidativos Avangados para remogéo de
contaminantes.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando com o intuito de estimular e
incentivar os pesquisadores brasileiros e de outros paises a publicarem seus trabalhos com
garantia de qualidade e exceléncia em forma de livros, capitulos de livros e artigos que sé@o
disponibilizados de forma gratuita no site da Editora e em outras plataformas digitais.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Biomateriais, aqueles que possuem
compatibilidade com tecidos vivos sem que
ocorram rejeicdes imunologicas, sdo altamente
atrativos para aplicacbes biomédicas. Um
integrante desse grupo de materiais é a
hidroxiapatita (HAp), que possui excelente
biocompatibilidade, alta osteoindugéo, estrutura
e composi¢céo similares a fase mineral do osso
humano — a apatita biolégica. Este trabalho de
pesquisa se prop6s a obter HAp nanométrica,
para que sua estrutura fosse o mais similar
possivel a biologica, através da sintese por
reacao de combustéo, tendo como combustiveis
glicina e ureia, posteriormente avaliando a
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NANOESTRUTURADA

influéncia da escolha do combustivel na estrutura
da HAp obtida. Para tanto foram utilizados
como métodos de caracterizagdo as técnicas:
DRX e MEV. Os resultados mostraram que
utilizando os dois combustiveis foi possivel obter
a fase majoritaria HAp, com gréos de tamanho
micrométrico aglomerados heterogéneos de facil
desaglomeracéao, sendo a obtenc&o de HAp mais
eficiente quando utilizada a glicina.

PALAVRAS CHAVE: Hidroxiapatita, reagdo de
combustao, biomaterial

EVALUATION OF SYSNTESIS
ROUTE FOR NANOESTRUCUTRED
HYDROXYAPATITE OBTENTION

ABSTRACT: Biomaterials, those  which
have compatibility with living tissues, without
immunological rejections, are highly atractive
for biomedical applications. A member of
this materials’ group is hydroxyapatite(HAp),
which has an excellent biocompatibility, high
osteoinduction, structure and composition similar
to the human bone’s mineral phase, the biological
apatite. This research work has the objective of
obtaining nanometric HAp, so the structure was
as similar as possible to the biological, through
combustion reaction synthesis, using glycine and
urea as fuel, after evaluating the influence of the
fuel choice on the HAp structure obtained. For this
purpose were used as characterization methods
the techniques: XRD and SEM. The results
showed that was possible to obtain the HAp as
majority phase using both fuels, with micrometric
heterogeneous particles agglomerates of easy
deagglomeration, and that glycine was more
efficient fuel to obtain HAp.

Capitulo 21


http://lattes.cnpq.br/0968966207021956
http://lattes.cnpq.br/3289446495842859
http://lattes.cnpq.br/3077817092155432

KEYWORDS: Hydroxyapatite, combustionreaction, biomaterial.

INTRODUCAO

Aproximadamente 70% do osso humano é composto por fosfatos de calcio,
consistindo esta parte inorganica em uma fase amorfa e uma fase cristalina, formada
pela apatita biolégica [1]. Materiais ceramicos a base desse fosfato vem atraindo cada
vez mais ateng@o na area médico-odontologica devido a sua similaridade com o material
biolégico, e os principais exemplos disto s&o a hidroxiapatita (HAp) [Ca, (PO,),(OH),] e o
B-fosfato tricalcio [Ca,(PO,),], devido a alta biocompatibilidade, excelente osteoindugéo,
além de estrutura e composi¢cdo muito préximas as do material bioldégico esquelético [2].
Sendo ainda a HAp muito utilizada em implantes odontoldgicos, cirurgias reconstrutoras
e cirurgias ortopédicas, substituindo enxertos 6sseos, como descrito na literatura médica.

Sao reportados, na literatura os usos dos mais diversos reagentes e métodos para
sintetizar a HAp em laboratério, como exemplos deste ultimo temos: gravitacional [3],
hidrotermal [4], micro-ondas [5], precipitacdo [6], reacdo de combustéo [7] e sol-gel [8]. A
escolha do método de sintese utilizado é feita levando-se em consideracdo o tamanho de
particulas que se pode obter, sendo esta uma caracteristica extremamente importante no
que diz respeito a sua aplicacgéo.

A caracterizacéo dos pés obtidos pode ser realizada através da técnica de difragéo de
raios-X (DRX), quanto a sua estrutura, microscopia eletrénica de varredura (MEV), quanto
a sua morfologia e para analise quimica pode ser empregada a técnica de espectroscopia
por energia dispersiva (EDS), entre outras.

Este trabalho se prop0s a obter hidroxiapatita, de graos nanoestruturados, através
do método de sintese por reacdo de combustdo, utilizando dois combustiveis: a glicina
[C,H,NO,] e a ureia [CO(NH,),], a fim de analisar a influéncia do tipo de combustivel na
estrutura e morfologia do biomaterial obtido. Tendo o método de sintese por reacéo de
combustéo sido escolhido devido a sua facil execugao e baixo custo, podendo ser utilizado
para a produc¢éo de p6s de HAp em larga escala.

A sintese por reacdo de combustdo é ainda descrita por ALVES, BERGMANN e
BERUTTI (2013) [9] como:

um meétodo baseado no principio de que uma vez iniciada uma reacdo sob
calor, uma reac&o exotérmica ocorre e passa a se auto-sustentar durante
certo intervalo de tempo, resultando em um p6 como produto final. A reacéo
exotérmica comeca na temperatura de ignicdo e gera certa quantidade de
calor que é chamada temperatura maxima ou temperatura de combustao.
Solucao por sintese de combustao tem a vantagem de produzir rapidamente
pos-finos e homogéneos. Por ser um processo exotérmico e auto-sustentado,
e com uma alta taxa de liberacdo de calor, pode ser explosiva e deve ser
realizada com cuidado redobrado.
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MATERIAIS E METODOS

Procedimento experimental

Afigura 1 ilustra o procedimento de obtencao da hap.

nitrato de calcio orto fosfato diaménio

[Ca(NO3)2-4H20] [(NH4)2HPO,]

agitacao continua

solucdo + precipitado «——— acido nitrico P_A.

l'— agitacdo continua

solucdo transparente ~ «————— uréia/glicina

l agitacdo por 30 min

solucdo homogénea

|

combustido

Figura 1 — Representacéo esquemética do processo de combustédo de solucédo para sintese de HAp
[10].

Para a realizacdo das sinteses neste trabalho, foram seguidas a metodologia
e proporgdes de reagentes propostas por Ghosh et al (2010) [7]. Como precursores de
célcio e fosforo utilizou-se nitrato de célcio tetrahidratado (Vetec — Quimica Fina, Brasil) e
fosfato de aménio di-basico (Vetec — Quimica Fina, Brasil). A mistura foi entdo colocada sob
agitacao magnética, e adicionada de acido nitrico (Vetec — Quimica Fina, Brasil, 69%), em
pequenas quantidades até a completa diluicdo do precipitado.

Posteriormente, a solugéo resultante, foi retirada do agitador e acrescida do
combustivel, sendo colocada sob agitacdo novamente. A solugéo foi entéo transferida para
um cadinho e colocada em uma resisténcia elétrica para que houvesse a combustéo.

O produto obtido foi deixado esfriando até atingir a temperatura ambiente, sendo
macerado, pesado e dividido em quatro amostras de pesos semelhantes posteriormente.
Trés das amostras foram colocadas para calcinar em forno de mufla, com temperatura
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inicial de 25°C até atingirem 600°C, 900°C e 1200°C, respectivamente, a uma taxa de 10°C/
min e permanecendo nestas temperaturas durante 12 horas.

As etapas de obtengéo dos pdés de HAp por reacdo de combustéo estédo ilustradas
nas Figuras 2 e 3, para os combustiveis glicina e ureia respectivamente.

Figura 2 — Etapas de obtencéo de HAp por reacdo de combustéao, utilizando glicina como combustivel.
(a) Aquecimento da mistura dos reagentes na resisténcia, (b) liberagdo dos gases provenientes da
combustéo e (c) pés da HAp obtido ap6s a combustéo completa.

Figura 3 — Etapas de obtengéo de HAp por reagdo de combustao, utilizando ureia como combustivel.
(a) Aquecimento da mistura dos reagentes na resisténcia, (b) liberagéo dos gases provenientes da
combustéo e (c) pés da HAp obtido apds a combustdo completa.

CARACTERIZAGOES

A caracterizagéo estrutural dos p6s de HAp obtidos foi realizada pela técnica de
Difragéo de Raios-X (DRX). Um difratémetro BRUKER de modelo D2 PHASER foi utilizado
para registrar os dados em 26 no intervalo de 3° a 70°. Os dados obtidos foram analisados
utilizando o software Origin 9.4 e os picos classificados de acordo com a carta da JCPDS
para HAp. E a caracterizacdo morfologica foi realizada por Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) utilizando microscépio eletrdnico de mesa Hitachi de modelo TM-3000.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Difracao de raios-x (drx)
A partir da anélise dos picos cristalograficos presentes nos difratogramas e sua

comparacao com a ficha padrdo de HAp da JCPDS e resultados existentes na literatura,
foi possivel comprovar a formag¢ao da HAp como fase principal para os dois combustiveis
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utilizados. No entanto, ocorreu também a formacdo de outras duas fases a B-fosfato
tricalcio (B-TCP) que ocorre entre 20 e 30°, sendo esta fase similar a de HAp nas amostras
de uréia, e a a-fosfato tricalcio (a-TCP) que ocorre entre 40-50°. Nas amostras de glicina,
a fase predominante foi a HAp, que ocorre nos intervalos entre 10 e 20° e entre 30 e 40°,
como ilustrado nas Figuras 2 e 3.

Desse modo, é possivel verificar, através dos difratogramas que o material obtido
na sintese por reagdo de combustao néo foi a fase hidroxiapatita pura como era desejada,
mas sim uma mistura de trés fases de fosfato de célcio.

—— HAp nao calcinada
-HAp calcinada a 600°C

HAp calcinada a 900°C

HAp calcinada a 1200°C

Hag

Combustivel: Glicina
B
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Figura 2 — HAp sintetizada utilizando glicina como combustivel.

Combustivel: Ureia —— HAp né&o calicinada
e Wy —— HAp calcinada a 600°C
HAp calcinada a 900°C
—— HAp calcinada a 1200°C
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Figura 3 — HAp sintetizada utilizando ureia como combustivel.
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Microscopia eletronica de varredura (mev)

Os resultados da analise morfolégica demonstraram que o aumento na temperatura
de calcinagdo e o tipo de combustivel utilizados tiveram influéncia direta no que diz
respeito a morfologia dos gréos, sendo os grédos da HAp sintetizada utilizando glicina como
combustivel menores, de formato mais irregular e seus aglomerados mais porosos, como
mostrado nas Figuras 4 e 5.

Tum  DEMmUFRMGITE DEMAUFRNG1ED 1763 Boum  CeMuURRNITIY

Figura 4 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas com o combustivel glicina, com aumento de
200X. (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C, (c) Calcinada a 900°C, (d) Calcinada 1200°C.

Figura 5 - Micrografias das amostras de HAp sintetizadas com o combustivel ureia, com aumento de
200X. (a) Nao calcinada, (b) Calcinada a 600°C, (c) Calcinada a 900°C, (d) Calcinada 1200°C.

CONCLUSOES

Diferentemente do interesse inicial, as amostras sintetizadas neste trabalho néo
foram compostas apenas pela fase hidroxiapatita (HAp) e sim uma mistura de trés fases
de fosfatos de célcio (HAp + B-TCP + a-TCP). Através da caracterizagao morfoldgica foi
possivel classificar os pés das amostras como aglomerados porosos, tendo as amostras
de ureia tamanhos entre 2 e 10um e as amostras de glicina entre 2,5 e 12um. Através da
analise dos resultados das caracteriza¢des, concluiu-se que o combustivel mais propicio
para a sintese de hidroxiapatita foi a glicina, uma vez que a fase predominante obtida foi a
de HAp. No entanto, verifica-se a necessidade de melhoramento das condigbes de sintese
para obter-se a HAp 100% pura.
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