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Resumo: Boa parte dos fosfatos de calcio é classificadaacbimaterial reabsorvivel, o que significa dizeregsob
condicdes fisioldégicas adequadas se dissolvem.oidpatita (HA) ep-tricalcio fosfato -TCP) recebem especial
atencdo por apresentarem potencial aplicagdo com@ros 0sseos, sendo quimicamente muito estjvpistanto,
pouco provaveis de induzir uma resposta biol6gidecasa. Neste estudo, foram obtidas bioceramicaapdétas por
meio de uma reacdo em estado sélido via radiagdonpiocroondas, utilizando os reagentes: hidroxido aiécio
[Ca(OH),] e difosfato de calcio (CaHP{ Os pdés obtidos foram submetidos a tratamentmitér de 850°C e
caracterizados por Difracdo de Raios-X (DRX) e Faszéncia de Raios-X (FRX). As fases predomindntasn
identificadas como sendo hidroxiapatit#-osfato tricalcio.
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1. INTRODUCAO

O desenvolvimento de biomateriais constitui umaa &e investigagdo onde a colaboracédo entre a molag
bioquimica, a quimica, a medicina, a farméacia eragenharias se revela fundamental a necessidase deter um
material artificial para a reconstrucéo 0ssea eorgias de correcao odontoldgica e ortopédicag jse nem sempre é
possivel realizar um implante utilizando tecidosmaunos ou de animais (Albuguerque, 2004).

Em se tratando de produtos para aplicacdo biomédicacessidade de elevada pureza e controle drederem
geral, o uso de processo de sintese especificoecseldécdo e beneficiamento da matéria-prima parnmaisriais
bioceramicos. As aplicacfes das bioceramicas reatdoeédica englobam desde parte de instrumentdsagdadstico,
como termbmetros, fibras épticas para endoscopites, enxertos 4sseos, entre outros, até supdtitdie partes do
corpo, como implantes dentarios e ortopédicos,statbém utilizadas como veiculos de farmacos {@uad09). De
acordo com a funcdo desejada seleciona-se o tigmoderamica adequada e a forma na qual se dewmteaic este
material.

As apatitas HA ¢-TCP tém sido utilizadas em diversas condigdescelénnas quais € necessario o emprego de
enxertos aloplasticos que apresentem biocompdtiié com o tecido dsseo (Rosa et al., 2000). Rsga materiais o
desempenho biolégico é funcao das suas propriedpdescas, mecanicas e até da forma fisica em gapresentam.
Por este motivo, torna-se relevante o empregoaecss de caracterizacdo que permitam verificaapesodutibilidade
dos resultados clinicos e sua biocompatibilidade.

A andlise por difragdo de raios-X permite a difefagdo entre as formas cristalinas das diferergpéates de
apatitas. Em geral, estas espécies aparecem comanistura de diferentes fases nos revestimentoggaantes, no
intuito de favorecer sua acdo sinérgica e o gamhprdpriedades do material. Produtos caracterizado® sendo
hidroxiapatita pura apresentam biocompatibilidaderente de produtos formados pela mistura de kidpatita e
tricélcio fosfato (Nery et al., 1992) os quais podeer utilizados em diferentes proporgées (Devirad. £1995).

Hidroxiapatita ep-tricalcio fosfato podem ser produzidos por umdeséomplexa e demorada de reacbes de
sintese. As técnicas utilizadas sdo as mais distpbdendo levar a obtencdo de materiais com diferenorfologias,
estequiometrias e niveis de cristalinidade (Weinahdal.,, 2006). Embora cada método apresente \amtag
desvantagens, alguns inconvenientes podem ser esmmse tais como consumo elevado de energia, agaias e
técnicas complexas. Dai, a necessidade de setercountros meios de obtengéo. Uma técnica questegido como
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uma grande promessa na sintese de materiais € largp@emao do uso de microondas (Duarte, 2009)tétaica se
mostra interessante porque ndo apenas favorecdugdi® no tempo de processo como também confereoraslh
propriedades mecanicas e fisicas a biocerdmica dinterizada (Vijayan and Varma, 2002). De um magdoal, as
seguintes vantagens podem ser enumeradas (Cap 20G8): rapido aquecimento volumétrico, altassade reacao,
distribuicao de tamanho uniforme e alta purezaédhita por microondas constitui ainda um métodaogsimples e
eficiente para o preparo de nanoparticulas de Ximjpatita com caracteristicas uniformes (Rameshkahu, 2005).

Neste trabalho, foi utilizado um meio alternativera a sintese de pds de apatitas através do usicd®ndas,
visando a obteng&o de mistura bifasica de hidraxiggpep-tricalcio fosfato.

2. MATERIAIS E METODOS
A natureza dos pés desempenha um papel fundanmentddtencdo de apatitas via microondas (Vijayaraema.,
2002). Neste trabalho, HA @ TCP foram obtidos através da reacdo de Caf@¥Btec 97% com 3% of CaGPe

CaHPQ (Vetec 98%), ambos em estado séliistes reagentes foram pesados de acordo com aliestetria da
Reacéo (1) e postos para reagir no forno de miciasn

6CaHPQ, +4Ca(OH), - Ca,(PO,),(OH), +6H,0 1)
Os pos foram sintetizados de acordo com as corsl@g@msentadas na Tab. (1).

Tabela 1. Parametros de sintese.

Amostra Temperatura (°C) Taxa (°C/mih)Tempo (min)
850a 850 100 15
850b 850 100 30
850c 850 100 45

A andlise de raios-X foi realizada num difratbmetta marca Rigaku modelo DMAXB configurado numa
geometria do tipo Bragg-Brentano, com radiacan Ka faixa de 10 a 70° e passo de 0,5°/min. Assfdsem
identificadas por comparag¢éo com o JCPI8nt Committee on Powder Diffraction Standgrds anélise quantitativa
das fases foi obtida pelo método de Rietveld méeliaprograma DBWSTools (Bleicher et al., 2000).

Para fluorescéncia empregou-se um Raios-X/Rigal8X(Elini Il) e para a sintese, um forno microondasnc
2,45GHz de frequéncia e 150W.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Caracterizacao dos Produtos da Reacao

Espectroscopia de fluorescéncia foi a primeiraatarzacao realizada para as amostras sintetizddascolha
desta técnica baseia-se principalmente, na fadiidia preparacdo das amostras, na boa precisdoriastal e no fato
de que as calibrag6es podem ser usadas por loegmsips. A Tabela (2) apresenta o FRX das amositas/és do

qual se verifica a predominancia de 6xidos de ec&dibsforo como indicativos da presenga de grigefato e calcio.

Tabela 2. Resultados expressos em 0xidos na analiggmica realizada em equipamento de fluorescéncie
raios-X das amostras trabalhadas.

Amostra 850a Amostra 850b Amostra 850c
Componente| ConcentracioComponente| Concentrag§doComponente| Concentragdio
Al,O3 0,2715 AO; 0,2090 AbO; 0,3141
SiO, Sio, 0,3019 SiQ 0,2253
P,0Os 27,1480 PO5 25,8340 PO; 26,6530
SO; 0,2188 S 0,2548 SQ@ 0,2468
CaO 72,1290 CaO 73,0995 CaO 72,3480
SrO 0,2327 SrO 0,3008 SrO 0,2128
100 100 100

Esta técnica foi utilizada de maneira complemeatdifracdo de raios-X, detectando as impurezaeptes nas
amostras, no entanto, na realizacdo deste ensificau-se que as amostras apresentavam impueezagiantidades
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irrelevantes para o caso de uma possivel influémosademais resultados. De modo analogo a Gom@@6)2foram
encontrados Si, S e Sr como impurezas.

A difracdo de raios-X consiste de uma ferrament&migenharia que pode ser usada para identificarez® e
composicdo de materiais de fosfato de célcio ¢instaDesde que a resposta biolégica dos fosfatosédcio varia
dependendo da fase do material implantado, se dagssario 0 uso de raios-X, na caracterizagao, gemantir 0
controle de qualidade da ceramica sintetizadaneiza#tr a resposta bioldgica do produto final (Dewhal., 1995).

Inicialmente, foram obtidos difratogramas dos pégpdrtida (precursores) a fim de confirmar a preselas fases
caracteristicas destes materiais e observar astéegia de fases secundarias.
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Figura 1. Padrdo de difracdo dos pés precursores.

Os resultados de DRX para os p0s precursores emoesstdo apresentados na Fig. (1). Picos carstitesi ao
Ca(OH) e CaHPQforam identificados. Também foi possivel obseev@aresenca de picos caracteristicos do carbonato
de calcio (CaCg) que podem ser atribuidos a impurezas do ma{&iiah, 2004; Gouveia, 2008).

Os espectros apresentados na Fig. (2) revelansamp@ de duas fases cristalinas nas amostraszsidéet HA e
B-TCP.
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Figura 2. Padrdes de difragdo dos pos sintetizados.
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Com base no método de Rietveld obteve-se a confimpiErcentual massica das fases para cada anstsiada
conforme pode ser observado na Tab. (3).

Tabela 3. Composicao percentual massica das amostranétodo de Rietveld).

Parametros % Massa
Amostra | Temperatura (°¢) Taxa (°C/min) Tempo (min) Rwp (%4) B-TCP HAp
850a 850 100 15 21,80 65,36 34,64
850b 850 100 30 23,99 91,39 8,61
850c 850 100 45 21,19 70,65 29,35

Os espectros de infravermelho dos produtos obtitetiante diferentes condi¢des de sintese séo mostra Fig.
(3) e suas atribuicbes sumarizadas na Tab. (4).

A Figura (3) apresenta o espectro de transmitaR€iaR das amostras 850a e 850c de 400" @000 cnt
mediante aquecimento por microondas por 15 e 45 nespectivamente. O espectro indica a presen@Hle PQ*
nas amostras resultantes. Na amostra 850c, bantd&53e 604 cihsdo devidos avf) O-P-O na HA. Picos em 973
cm’ refletem vibracdes de estiramento simétriggn{metric stretching vibratirdos gruposv;) P-O-P e podem ser
usados como indicativo da cristalinidade de HA (Brja2009). A banda atribuida a vibracdes de estirao dos ions
OH aparece em 3640 ¢mBandas mais largas proximas de 3400'cséio provavelmente decorrentes de agua

adsorvida no po.

Acredita-se que o grupo carbonato, também preserst@mostras, seja originado a partir do reagem{®1d€), que
apresenta 3% de Cag€@omo impureza (Silva, 2004).

Transmitancia (%)

T
4000 3600

T
2800

L L
2400 2000

Ndmero de onda (cm’)

1600

—
1200

800 400

Figura 3. Espectroscopia no infravermelho das amasts 850a e 850c

Tabela 4. Modos vibracionais dos espectros na regi&@o infravermelho

Amostra 8508 Amostra 85(c Designacdo

3646 3640 O-H
3454 3448 HO adsorvida
1417 1417 CG (vy)
1042 1039 P-Ov(3)
973 973 P-O-Pv(y)
874 875 HPQ

549, 607 553, 604 0-P-0))

As bandas de absorcdo em torno de 9v) [P-O-P], 1040 [ 5) P-O] e 550 [ 5) O-P-O] cni* correspondem as
vibracdes préprias do fosfato.
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4. CONCLUSOES

Os resultados das analises do material apds aoreacéstado solido sob irradiacdo por microondaspcovam a
obtencao da mistura bifasica na temperatura dessirimpregada (850°C). Para o estudo realizadficoerse que
fosfatos de célcio podem ser obtidos através dentiento térmico em microondas a baixa temperasaado-se como
precursores hidroxido e difosfato de célcio. O mexao de formagdo dos produtos reacionais ainda foéo
completamente elucidado. Também vale ressaltarrim ¢empo (15min) empregado no processo, compravasd
vantagens no emprego da radiacdo por microondag@atdes de sintese de materiais ceramicos.

A analise quantitativa, através do refinamento detvBld (Rietveld, 1969), mostrou-se essencial para
caracterizacdo de todas as fases existentes, aimaathente, sem grande consumo de tempo, de pessbal
equipamento. A hidroxiapatita € obtida em menorntjidade se comparadaATCP indicando que parte da HA
formada pode ter sido decomposta para a formacfasdf. Provavelmente, a temperatura ideal para formdeddA
em quantidade comparavepa CP, a partir do aparato experimental empregadtfeéor a 850°C.
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Abstract: Some of the calcium phosphates are classified asrlvable biomaterial that dissolve under certain
physiological conditions. Hydroxyapatite (HA) afidricalcium phosphateftTCP) receive special attention for their
large potential application as bone graft materiaihey are chemically stable and have almost no a#vbiological
effects. In this study, apatite bioceramics weréaioled from solid-state reaction by microwave ir@tbn, using
calcium phosphate (CaHRPand calcium hydroxide [Ca(Ok) The powders obtained were heat treated at 850°C
and characterized by X-Ray Diffraction (XRD) andR&y Fluorescence (XRF). The predominant phasedifiéen
were hydroxyapatite angttricalcium phosphate.

Keywords: Hydroxyapatites-tricalcium phosphate, microwave, bone graft.
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