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Introducao |

A hidroxiapatita, [Ca;o(PO4)s(OH),] (HA) &
comumente aplicada na substituicdo de 0ssos
humanos, tanto em implantes como em proteses,
devido a suas propriedades de elevada
biocompatibilidade e osteointegra(;éol. Tem-se
mostrado que as propriedades dos materiais sao
fortemente influenciadas pelo processo de
preparacdo empregado na obtencdo da amostra,
como: temperatura, gotejamento e tipo de secagem,
entre outras. Desta forma, para realizar estudos das
propriedades especificas dos materiais e sua
adequacdo as aplicagBes tecnoldgicas, seja na
medicina2 ou na inddstria, € indispensavel o
conhecimento e controle detalhado do processo de
preparacdo das amostras. Na atualidade existe
notavel interesse em correlacionar o tamanho dos
cristais com as propriedades na escala hanométrica,
pois tem se mostrado que as propriedades finais do
material estdo fortemente correlacionadas com o
tamanho inicial e final dos cristais, assim como das
diferentes imperfeicbes neles existentes. Neste
contexto se propBe o estudo da influéncia da
temperatura de sintese e do gotejamento na
obtencdo da  hidroxiapatita  estequiométrica
nanométrica, para obter um material com tamanhos
préximos ao 0sso humano.

Resultados e Discussao |

As HAs foram obtidas em diferentes temperaturas
de sintese, pelo método de solucdo aquosa de
Ca(NOs),.4H,0 e NH,OH supersaturada de fosfato.
Foram realizadas duas séries com diferentes tipos
de gotejamento: rapido (R) e lento (L). Em todos os
casos a secagem foi feita por 24 horas em uma
estufa. Foram realizadas medidas de infravermelho
(IV), difracdo de raios X (DRX) e analises térmicas
(TG e DSC). Todas as medidas de DRX foram
refinadas utilizando o método de Rietveld, onde foi
utilizado o método dos harménicos esféricos para
obter o tamanho anisotropico dos cristais. As
Tabelas 1 e 2 mostram a nomenclatura utilizada, a
temperatura de sintese (T) e secagem (S), bem
como o tamanho médio do cristal (T.C.) obtidos do
refinamento do difratograma para cada amostra.

Tabela 1. Dados das amostras sintetizadas pelo
gotejamento rapido.

Nomenclatura | T (°C) S (°C) T.C. (A)
HA03_70R 03 70 57.87
HA35_70R 35 70 120.12
HA70_70R 70 70 234.81
HA90_70R 90 70 251.71
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Tabela 2. Dados das amostras sintetizadas pelo
gotejamento lento.

Nomenclatura T (°C) S (°C) T.C. (A)
HA03_70L 03 70 20.05
HA35_70L 35 70 147.34
HA70_70L 70 70 266.69
HA90_70L 90 70 352.51

Nas figuras 1 e 2 mostram-se os resultados de DRX
obtidos. Observa-se um estreitamento dos picos nas
amostras sintetizadas a maior temperatura em
ambos 0s casos, atribuido & cristalizagdo. A andlise
do IV (fig. 3 e 4) mostrou os modos de vibra?éo
caracteristicos dos grupos PO, (1050 e 571 cm™) e
OH™ (3500 e 1635-1640 cm™) para cada série de HA.
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Figuras 1 e 2. Difratogramas das HAs sintetizadas
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Figuras 3 e 4. Espectros de IV das HAs sintetizadas
pelo método de gotejamento 3) rapido e 4) lento.

Conclusodes

Os resultados mostraram que uma maior
temperatura de sintese favorece a formagdo e o
crescimento dos cristais de HA e diminui a
guantidade de agua ndo estrutural presente nas
amostras. As amostras obtidas com gotejamento
lento apresentaram tamanho de cristal maior que as
obtidas com gotejamento rapido, com exce¢do da
amostra sintetizada a 03°C que resultou a mais
nanométrica das duas séries.
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