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RESUMO 

CARACTERIZAQAO QUJMICAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA E MORFOLOGICA DOS FOSFATOS DE 

CALCfO - GPP, HAp e TeCP 

SARA VERUSCA DE OLIVEIRA 

Orientador. Pro* Dr. Marcus Vinicius Lia Fook 

Co-orientador: Prof. Dr. Marcelo Jorge Cavalcante de Sa 

Palavras-chave: bioceramica, difracSo de raios-X, biomaterial e 

biocompatibilidade. 

Os fosfatos de caicio sao bioceramicas constituidas por diferentes 

composicSes e amplamenfe invesfigadas para s u b s t i t u t e dssea devido a 

semelhanca com a fase mineral do tecido osseo. No meio biologico os fosfatos 

de caicio sao encontradas em ossos e denies de seres vertebrsdos e possuem 

relacao Ca/P que variam de 0,5 a 2,0. As proporcoes desses elementos 

determinairi as propriedades dos foslstos de caicio. No process© de obtencao 

dos fosfatos de caicio a determinacao da proporcao entre os ions C a 2 + e PO43" 

por reagoes qufmicas const iu i um aapecto relevant©. Nesia pesquisa, foi 

observada a influencia das diferentes concentracoes molares das solucOes de 

hidroxido de c i lc io e i c i do fesfoiico na obtencfo e fo rmac lo de fases dos 

fosfatos de caicio com relacao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0. Para a obtencao destes 

fosfatos de caicio foram preparadaszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA mlugom acidas dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA H3PO4 e basicas de 

Ca(OH) 2 , em tres concentracoes diferentes, 1 molar, 3 molar e 5 molar. As 

reaches foram roallzadas uti lzando as soiugSes de mesma concentragao, 

adidonando-se volumes que respeitassem a relacao caicio e fdsforo 

correspondente ao fosfato de caicio que se deseja obter, pirofosfato de caicio, 

relacao Ca/P 1,0 (CaaPaG?), hidroxiapatita, relacao Ca /P 1,67 

{Caio{P04)e{OH)2} e fosfato tetracalcio, retaclo Ca /P 2,0 (Ca 4 0(P04) 2 ) , 

respectivamente. O material foi obtido em forma de po, sendo uma parte 

separada para ser esracterizada sem tratamento termico, e a outra 

i i 



condicionadazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a um tratamento termico de 900 °C durante duas horas sem 

controle atmosferico. As amostras foram "caracterizadas pord l f rag io de raios-X, 

espectroscopia de infravermelho, microscopia eletronica de varredura e 

microanil iss por raios-X. Os resultados obtidos por FTiR revelaram a 

incorporagio de ions HPG 4

Z", PO43" e CO3 2 ', durante a sintese dos fosfatos de 

caicio condicionado ou nao a tratamento termico com excseao das amostra 

preparadas com Ca/P 1,0 que n i o foram submettdas a. tratamento termico. A 

difracao de raios-X apresentou combinagio de fases para algumas amostras 

que foram sobmefdas a ' tetamsnto termico e outras se apresenfaram em uma 

unica fase conhecida como hidroxiapatita, devido a temperatura que foi 

condicionado o material cerSmico. As amostras que n i o foram condicionadas a 

tratamento termico tambem apresentaram combinagoes de fases com excecao 

da amostra preparada com Ca/P 1,67 a 1 molar, Verifeou-se que o aumento da 

molaridade nas solucoes de partida n io influencia na obtencao dos pos 

ceramicos que fa ram preparados com Ca /P 1,0 e 2,0, mas para os preparados 

com Ca /P 1,67 o aumento da concentragao induz uma nova fase resultando 

numa combinacio de fases, tantx> para os pos cer imico que n io foram 

condicionados ao tratamento termico, quanto para os que foram submetidos ao 

tratamento termico. As micrografias obtidas eram caracterfsticas de materiais 

cerimicos, conhecidos por fosfato de caicio. A microanilise por raios-X 

confirma a presenga dos etementos Ca , P e O em todas as amostras 

estudadas nesta pesquisa. 
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The calcium phosphates bioceramics are made of different compositions 

and widely investigated for bone replacement due to the similarity with the 

mineral phase of bone tissue. Amid the biological calcium phosphate are found 

in bones and teeth of vertebrates beings and hawe respectivelly Ca/P ratio 

sanging from 0.5 to 2.0. The proportions of these elements determine the 

properties of calcium phosphates and is an Important aspect in determining the 

ratio between the ions C a 2 * and PO43" in the process of obtaining calcium 

phosphates by chemical reactions, in this research, we observed the influence 

of different molar concentration of calcium hydroxide and phosphoric acid 

solutions obtaining and training phases of calcium phosphate in relation Ca/P 

1.0, 1.67 and 2.0. To obtain these calcium phosphate solutions were prepared 

acidic and basic solutions ofzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA H3PO4 and CafOHJa, in three different 

concentrations, 1 molar, 3 molar and 5 molar. The reactions were performed 

using the same concentration of solutions, adding up volumes that respected 

the relationship for the calcium and phosphorus, appropriated to the calcium 

phosphate that you want to obtain calcium pyrophosphate, relation Ca/P 1.0 

(Ca 2 P 2 07) , hydroxyapatite, relation Ca/P 1.67 (CehotPO^OHfe) and 

tetracaicium phosphate, relation Ca /P 2.0 {Ca40{PO4)2), respectively. The from 

material was obtained in powder form, and heat treatefat of 900 °C for two 

hours. The samples were characterized by X-ray diffraction, infrared 

spectroscopy of, scanning electron microscopy. The material obtained in zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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powder form, a part waszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA separated to be characterized without heat treatment, 

and the other was subject to heat treatment at 900 0 C for two hours. The 

samples were characterized by X-ray diffraction, infrared spectroscopy, 

scanning electron microscopy and X-ray microanalysis. The results obtained by 

FTIR revealed the incorporation of ions H P 0 4

2 , P0 4

3 -and CO3 2-, during the 

synthesis of calcium phosphates or no conditioning heat treatment except for 

samples prepared with Ca/P 1.0 which was not subjected to heat treatment. 

The X-ray diffraction showed some combination of phases for samples that 

were subjected to heat treatment and others were presented in a single phase 

known as hydroxyapatite, which was due to temperature conditioning the 

ceramic material. The samples were not subjected to heat treatment also 

showed .combinations of phases except the sample prepared with Ca/P from 

1.67 to 1 molar. It was found that increasing the molarity of the solutions do not 

influence starting to obtain the ceramic powders, that were prepared with Ca/P 

1.0 and 2.0, but for those prepared with Ca/P 1.67 increased concentration 

induces a new phase resol ing in a combination of steps, both for the ceramic 

powder that was not the conditioning heat treatment, and for those subjected to 

heat treatment. The micrographs were obtained characteristics of ceramic 

materials, known as calcium phosphate. The x-ray microanalysis confirmed the 

presence of the elements C a , P and O i n a l l samples studied in this research. 
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izyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA INTRODUCAO 

Os avancos da medicina proporcionaram ao homem um aumento da 

expectativa de vida e tern proporcionado uma melhor qualidade de vida ao ser 

humano. Atreiado a estes avancos, esta o desenvolvimento de materiais a 

serem utilizados, no corpo humano, seja por curtos ou longos periodos de 

tempo. Os fios de sutura de ferimentos sao exemplos desses materiais que 

permanecem no corpo humano por pouco tempo, enquanto que os implantes 

podem permanecer no corpo por toda vida (FULMER et al., 1992; DE 

OLIVEIRA et al., 2007). Williams, em 1987, definiu biomaterial como sendo um 

material utilizado em dispositivos medicos, com a funcao de interagir com os 

sistemas biologicos. Para que estes materiais possam ser utilizados em 

interacao com um sistema biologico e necessario que eles tenham uma 

caracteristica denominada biocompatibilidade, que e a obtencao de uma 

resposta adequada do sistema biologico a este material, para que o mesmo 

possa desempenhar uma funcao especifica. 

Os biomaterias podem ser sinteticos ou materiais naturais modificados. 

Os materiais sinteticos podem ser biometais, biopolimeros, bioceramicas, 

biovidros e biocompositos. Conforme a aplicacao e as caracteristicas 

requeridas do material, pode-se optar por um ou outro tipo de material, ou 

ainda pela utilizacao conjugada de mais de um deles (KAWACHI et al., 2000; 

RATNER et al., 1996). 

As bioceramicas tern merecido lugar de destaque entre os materiais 

com aplicacao biomedica, em especial para aplicacoes em implantes osseos, 

pois existe uma vasta gama de ceramicas compativeis com este tipo de 

aplicacao. Isto permite que as mesmas possam ser aplicadas em diversas 

funcdes. No que se refere a utilizacao em implantes osseos, as ceramicas a 

base de fosfatos de caicio sao as mais estudadas, por apresentarem uma alta 

biocompatibilidade, ausencia de toxicidade local ou sistemica e uma 

capacidade de ligar-se ao tecido hospedeiro (ceramica bioativa) ou ser 

absorvida pelo tecido vivo (ceramica bioabsorvivel) (HENCH & WILSON, 

1993). A destacada biocompatibilidade destas ceramicas deve-se ao fato 
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delas possuirem os mesmos constituintes basicos presentes na fase mineral 

dos ossos, que sao formados majoritariamente de fosforo e caicio (SHAPOFF, 

1980). 

A presente pesquisa tern a finalidade de estudar as relacoes Ca/P e 

avaliar a influencia das concentracoes nas solucoes de partida (1 molar, 3 

molar e 5 molar), na composigao quimica e morfologica das bioceramicas de 

fosfatos de caicio (pirofosfato de caicio, hidroxiapatita e fosfato tetracalcio) 

obtidas por meio de reacao acido-base. Com a importancia de viabilizar o uso 

desses materiais para obtencao de um biomaterial As bioceramicas, 

pirofosfato de caicio, hidroxiapatita e fosfato tetracalcio, foram escolhidas, para 

estudo, nesta pesquisa, por apresentarem relevancia biologica. 

1.1zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Objetivos 

O objetivo da presente pesquisa e a caracterizacao quimica e morfologica 

das bioceramicas de fosfato de caicio em forma de po com relacao Ca/P 1,0, 

1,67 e 2,0, em razao das concentracoes 1 molar, 3 molar e 5 molar obtidas por 

meio de reacao direta. Para tanto sao propostos os seguintes objetivos 

especificos: 

• Avaliar a influencia da temperatura empregada no tratamento termico na 

formacao de fases dos fosfatos de caicio; 

• Identificar a influencia da concentracao das solucdes nas condicdes 

reacionais e na formacao das fases; 

• Caracterizar os pos quanto a sua morfologia e composicao quimica. 
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2zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA R E V I S A O DA L I T E R A T U R A 

Neste capitulo sera apresentada uma descricao suscinta sobre os 

biomateriais destacando os biomateriais ceramicos, em particular as 

bioceramicas a base de fosfato de caicio e aspectos pertinentes que as tornam 

excelentes materiais para aplicacoes como um biomaterial. Como tambem uma 

breve descricao dos metodos de obtencao. 

2.1 Biomater ia is 

O desenvolvimento dos biomateriais esta vinculado as mudangas nos 

seus conceitos e aplicagoes, no decorrer dos anos. No principio, os orgaos e 

membros eram simplesmente extirpados. Atualmente, apos o desenvolvimento 

dos transplantes, enxertos e implantes, a substituicao tecidual e o tratamento 

de eleicao. A regeneracao tecidual vem ganhando espapo como alternativa de 

tratamento com o desenvolvimento da engenharia de tecidos e dos materiais 

bioativos. 

A importancia dos biomateriais no mundo pode ser estimada atraves da 

grande expansao do mercado dos biomateriais. De acordo com a World Health 

Organization, ha mais de 150 doencas e sindromes relacionadas a problemas 

musculares e esqueleticos. Em 2004 o mercado mundial de produtos utilizados 

no tratamento destes problemas foi da ordem de 20 bilhoes de dolares, com 

um crescimento anual de 14% somente nos Estados Unidos (BIOMET, 2004), 

como mostra a Figura 1. Na America Latina, o mercado de dispositivos 

ortopedico e estimado em 200 milhoes de dolares anuais, sendo liderado pelo 

Brasil, com 70 milhoes de dolares anuais (MRG, 2004). 
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Fonte: Biomet, 2004. 

Figura 1: Mercado de produtos ortopedicos. 

Um aspecto de enorme importancia para os biomateriais e a 

biocompatibilidade, tanto dos materiais, como de seus produtos, principalmente 

quando sao reabsorviveis. A biocompatibilidade e a capacidade do material 

apresentar uma resposta apropriada quando aplicado, n i o causando, reacao 

inflamatdria crPnica, reacao de corpo estranho ou mesmo toxicidade (RATNER 

et al., 1996). Os parametros que definem a biocompatibilidade sao dificeis de 

serem estabelecidos, pois estao ligados a fatores subjetivos como a idade do 

paciente, estado de saude, local de implante, imunidade, etc. 

Os biomateriais tern apresentado diversas aplicacdes como; 

biosensores, implantes, liberacao controtada de drogas, lentes intra-oculares, 

etc. A Tabela 1 relaciona alguns tipos de biomateriais e suas aplicagoes 

(FULMER, 1992, RATNER,1996). 
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TabelazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 1 - Aplicagdes clinicas de biomater ia is. 

Biomaterial Aplicagdes 

Polimeros Suturas, arterias, veias; maxilofacial 
(nariz, orelha, maxilar, mandibula, dente); 
cimento, tendao artificial, oftalmologia. 

Metais e ligas Fixacao ortopedica (parafusos, pinos, fios, 
placas, hastes); implantes dentarios. 

Ceramicas e vidros Ossos, juntas, dentes, valvulas, tendoes, 
vasos sanguineos e traqueias artificials. 

Compositos Valvula cardiaca artificial, implantes de 
juntas de joelho. 

Fonte: Ratner, 1996. 

A cada ano, sao desenvolvidos novos biomateriais, com o intuito de 

oferecer outras opgoes de tratamento para diversas enfermidades. Em 

decorrencia deste desenvolvimento, o conceito de biomateriais evoluiu, de 

modo que a grande maioria dos novos biomateriais e utilizada para 

regeneracao tecidual. Sendo os materiais bioativos classificados como 

materiais para regeneragao tecidual por serem aqueies que, quando 

implantados, tern a capacidade de induzir a formacao de tecido sadio em locais 

onde a reparagao natural seria impraticavel ou dificultada (ROMAN & REIS, 

2004). 

O sucesso da aplicacao de um biomaterial esta diretamente ligado a sua 

composicao quimica, a necessidade de uma morfologia apropriada para a sua 

utilizacao, e ao comportamento mecanico adequado a funcao que ira 

desempenhar. As propriedades fisicas nao devem ser afetadas durante a sua 

utilizacaozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vivo, do ponto de vista quimico ser inerte e biocompativel com o 

organismo. Entao, a pesquisa na area de biomateriais e um trabalho com 

caracteristicas eminentemente interdisciplinar envolvendo fatores como: 

processamento, sintese, resposta do tecido hospedeiro, qualidade e 

esterilidade clinica (KAWACHI et al., 2000; LACERDA et al., 2006). 
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2.2 Bioceramicas 

Os materiais ceramicos sao compostos inorganicos formados de 

elementos m eta I i cos e nao-metalicos unidos por ligacoes ionicas e/ou 

covalentes e apresentam estruturas cristalinas com alto fator de 

empacotamento. Sao tipicamente duras, frageis, com altas temperaturas de 

fusao, baixa condutividade eletrica e termica e boa estabilidade quimica. Estas 

propriedades sao conferidas devido a natureza das ligacoes ionicas e/ou 

covalentes que inibem o deslocamento dos pianos decorrente da repuisao 

entre as cargas (FOOK, 2005). 

A ceramica e conhecida ha trinta mil anos e constantemente novas 

aplicacoes para a ceramica sao descobertas. Hoje em dia a ceramica esta 

muito alem de possuir apenas valores artisticos ou domesticos. 

As materias-primas utiiizadas na fabricacao de ceramicas podem ser 

naturais ou produtos quimicos inorganicos sintetizados por uma rota 

especifica. Algumas materias-primas apresentam pureza suficiente para 

permitir seu uso diretamente na industria de ceramica tradicional. No caso de 

produtos obtidos a partir de materiais ceramicos para aplicacao biomedica, a 

necessidade de elevada pureza e seu controle determina, em geral, o uso do 

processo de sintese especifico, a selecao e beneficiamento da materia-prima 

(AMBROSIO et al., 1991; EISENBERGER, 1996). Os fosfatos de caicio, por 

exemplo, podem ser obtidos atraves de varias rotas de sintese quimica 

relatadas na literatura. Alem da composicao quimica e do nivel de pureza do 

po, caracteristicas fisicas, como o tamanho de particulas e a distribuicao, 

devem ser controladas, pois afetam tanto o processamento quanto as 

propriedades finais dos materiais. 

Sao denominadas bioceramicas a classe das ceramicas usadas para o 

reparo e reconstrucao de partes doentes ou danificadas do sistema esqueletico 

do corpo humano, que e composto de ossos, juntas e dentes 

(THAMARAISELVI & RAJESWARI, 2004). Estas sao definidas como materiais 

ceramicos designados para atuar em um meio fisiologico especifico, e 

utiiizadas como material de construcao de aparelhos, de protecao ou orgaos zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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intemos artificials (RIGO, 2007). A decada de 70 marcou o inicio do uso mais 

intenso de materiais ceramicos com propriedades que possibilitam a sua 

classificacao como bioceramicas. 

As aplicacoes das bioceramicas na area biomedica englobam desde 

parte de instrumentos de diagnostico, como termometros, fibras opticas para 

endoscopia, lentes, entre outros, alem de substituintes de partes do corpo, 

como implantes dentarios e ortopedicos, sendo tambem utiiizadas como 

veiculos de farmacos. Materiais que podem ser classificados como 

bioceramicas incluem alumina, zirconia, fosfatos de caicio, vidros ou vidros 

ceramicos a base de silica, carbonos piroliticos. Na Tabela 2 estao descritas 

algumas das aplicagdes das bioceramicas. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 2 - Aplicagdes clinicas de bioceramicas. 

Bioceramicas Aplicagdes 

vitroceramicas bioativas 
Alumina 
Hidroxiapatita 

Reparos cranianos 

Alumina Lentes oculares 

Alumina 
Hidroxiapatita, 
Composto hidroxiapatita/acido polilatico 
Vidros bioativos 

Reconstrucao Maxilofacial 

Alumina, 
Hidroxiapatita, 
Vidros bioativos 
Hidroxido de caicio 

Implantes dentarios 

Fosfato tricalcio, 
Sais de caicio e fosfato 
Vitroceramicas bioativas 

Preenchimento de cavidades osseas 

Alumina, 
Zirconia, 
Composite polietileno/hidroxiapatita 

Aplicacoes ortopedicas sobre carga 

Fonte: Hench e Wilson, 1993. 
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Ceramica como alumina densa, zirconia, o dioxido de titanio, os fosfatos 

de caicio e as vitroceramicas de silica/fosfato de caicio, apresentam uso muito 

difundido atualmente. O uso das bioceramicas tern se estendido desde o 

emprego isolado do material ate outras formas de utilizacao, como por 

exemplo, no revestimento de proteses metalicas ou na associacao com 

materiais polimericos, tais como o colageno. 

O sucesso clinico das bioceramicas requer a realizacao simultanea de 

uma interface estavel com o tecido e uma compatibilidade do comportamento 

mecanico do implante com o tecido a ser substituido. A tabela 3 relaciona a 

funcao desejada ao tipo de bioceramica adequada e a forma na qual deve se 

encontrar este material (HENCH, 1991; RATNER, 1996). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 3 - Formas, fases e funcoes de bioceramicas. 

Forma Fase Funcao 

P6 Policristalina 
Vitrea 

Preenchimento de espacos (vazios), 
tratamento terapeutico, regeneracao 
de tecidos. 

Revestimento Vitrea 
Vitroceramica 

Ligacao ao tecido, tromboresistencia, 
protecao contra corrosao. 

Corpo solido 

(conformado) 

Monocristal, 
Policristalina 
Vitrea, Vitroceramica, 
Composite (multifases) 

Substituicao e adicao a tecidos, 
substituir partes funcionais. 

Fonte: Ratner et al, 1996. 

Para que as bioceramicas utiiizadas como implantes possam 

desempenhar bem suas funcoes, elas dependem de uma serie de fatores, 

tanto relacionados ao proprio implante, como tambem a interface do tecido 

com o qual ele estara em contato (HENCH & WILSON, 1993). Contudo, os 

mecanismos que regem a interacao dinamica entre as substancias presentes 
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nessa interface ainda representam um campo obscuro que necessita ser 

desvendado, para que a vida util dos biomateriais possa ser prolongada. 

Os diferentes tipos de materiais podem apresentar as mais variadas 

respostas do tecido hospedeiro, desde a morte do tecido circundante ao 

material ate a absorcao do proprio material pelo organismo e substituicao do 

mesmo por tecido vivo (NISHIKAWA, 1992). O comportamento do tecido em 

presenca de materiais implantados esta descrito na Tabela 4. 

Tabela 4 - Relacao t ipo de material dozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA impiante-resposta do tec ido. 

Material Tipo de resposta 

Material toxico. 0 tecido circunvizinho morre. 

Material nao-toxico (quase inerte). Um tecido fibroso de espessura variavel. 

Material nao-toxico (bioativo). Uma ligacao forma-se na interface. 

Material nao-toxico e absorvivel. E substituido pelo tecido circunvizinho. 

Fonte: Hench, 1991. 

Dependendo da resposta do tecido na interface tecido-implante, os 

mecanismos de fixacao tecidual podem ser classificados como: fixacao 

morfologica que ocorre em ceramicas nao-porosas e quase inertes, fixacao 

biologica que ocorre para ceramicas inertes mais porosas e fixacao bioativa 

que ocorre para as ceramicas bioativas densas. Quando os materiais sao 

inertes ou quase inertes, a interface nao e biologicamente ligada. 

A resposta do organismo tambem depende das caracteristicas do 

proprio material, tais como composicao, natureza, rugosidade e morfologia 

(NEVES, 2002; WILLIAMS, 1987). Essas caracteristicas sao controladas no zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

"design" e no processamento do material, estes devem atender ao requisito de 

funcionabilidade para o qual foram projetados, nao estimulando ou provocando 

o minimo de reacdes alergicas ou inflamatorias. Embora este conceito seja 

algo nao muito preciso, e consenso que a funcionabilidade esteja associada a 

aplicacao a que se destina. 
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Na Tabela 5 estao listados os fatores que influenciam o comportamento 

na interface implante-tecido. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 5 - Fatores que afetam a resposta interfacial implante-tecido. 

Por parte do tecido Por parte do implante 

Tipo de tecido. Composicao do implante. 

Saiide do tecido. Fases do implante. 

Idade do tecido. Fases nos contornos de grao. 

Circulacao de sangue no tecido. Morfologia da superficie. 

Circulacao de sangue na interface. Porosidade da superficie. 

Movimento na interface. Reacoes quimicas. 

Precisao do ajuste tecido-implante. Precisao do ajuste tecido-implante. 

Esforcos mecanicos. Esforcos mecanicos. 

Fonte: Hench e Wilson, 1993. 

De acordo com os fatores enumerados na Tabela 5, o tecido hospedeiro 

produzira uma resposta diferente para cada material utilizado no implante. O 

modo como ocorrera a ligacao entre o tecido e o implante esta diretamente 

relacionado com a resposta do tecido-implante, principalmente no se refere ao 

comportamento do tecido de acordo com a natureza fisiologica do material, 

mostrado anteriormente na Tabela 4. 

2.2.1 Classif icacao das bioceramicas 

As bioceramicas podem ser classificadas de acordo com seu 

comportamento fisiologico, por ser um dos fatores que define a aplicacao de 

uma determinada bioceramica. Na Tabela 6 estao relacionados os tipos de 

implantes bioceramicos de acordo com seu comportamento fisiologico e o 

mecanismo de fixacao destes implantes no tecido osseo. 
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Tabela 8zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA - Mecanismo de l igacao ao tec ido de implantes bioceramicos. 

Tipo de Implante 
Bioceramico 

Mecanismo de ligacao Exemplo 

(1) Quase inerte Ancoragem mecanica (Fixacao 
morfologica) 

Alumina (Al 20 3) 
Zirconia (Zr0 2) 

(2) Poroso Crescimento de tecido dentro dos 
poros (Fixacao biologica) 

Hidroxiapatita (HAp) 
Revestimento de HAp em 
metais porosos 

(3) Bioativo Ligacao interfacial com os tecidos 
(Fixacao bioativa) 

Vidros bioativos 
Vitroceramicas bioativas HAp 

(4) Absorvivel Substituicao com tecidos Fosfato tricalcio 
Vidros bioativos 

Fonte: Hench, 1991. 

Em bioceramicas biologicamente quase inertes e densas (tipo de 

implante 1, Tabela 5), ocorre a formacao de uma capsula fibrosa em volta do 

implante de espessura variavel, nao havendo formacao de ligacao quimica ou 

biologica entre o tecido e o implante. Este tipo de ligacao implante-tecido 

ocorre basicamente por ancoragem mecanica e alguns autores a denominam 

de 'fixacao morfologica". A presenca de movimentos na interface biomaterial-

tecido pode levar eventualmente a deterioracao do implante ou tecido, ou de 

ambos, a longo prazo pode levar ao rompimento da interface e 

consequentemente a falha do implante. Em implantes de A l 2 0 3 densa, a 

espessura desta camada fibrosa na interface e muito ftna, em decorrencia de 

sua alta inercia quimica (LEGEROS, 1984). 

A Figura 2, apresenta as curvas de atividade quimica relativa a 

algumas bioceramicas, este tipo de comportamento e representado pelo 

AI 203.Si 3N4 (letra G) que e analogo ao da alumina densa, apresentando uma 

baixa bioatividade relativa e uma fina camada de tecido osseo na interface 

implante-osso, nao sofrendo grandes alteracdes com o tempo. A Figura 2A 

apresenta a bioreatividade relativa fortemente relacionada com a taxa de 
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formacao da ligacao interfacial entre o implante bioceramico e o osso. E a 

Figura 2B a porcentagem interfacial de tecido osseo (RATNER et al, 1996). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Fonte: Hench e Wilson, 1993. 
Figura 2: Espectro de bioatividade para varios implantes ceramicos; (A) taxa 

de bioatividade relativa; (B) dependencia do tempo na formacao na ligacao com o 
tecido na interface do implante. 

O mecanismo de ligacao em implantes microporosos (implantes tipo 2, 

Figura 2) esta relacionado com o crescimento de tecido dentro dos poros na 

superficie ou atraves do implante. Neste mecanismo, a ligacao na interface e 

estabelecida pelo tecido vivo nos poros do material, sendo este metodo de 

fixacao do implante frequentemente denominado de "fixacao biologica". Este 

tipo ligacao e capaz de suportar esforcos mecanicos maiores que o modo de 

fixacao dos materiais quase inertes densos (implantes tipo 1, Figura 2), pois 

form am uma regiao de interface maior, pelo crescimento de tecido dentro do 

material. Mas para que o tecido osseo cresca de maneira saudavel em 

implantes bioceramicos porosos sao necessarios poros com tamanho da 

ordem de 50 a 200 pm, no entanto para que o tecido possa crescer e 

permanecer vivo, e necessario que haja suprimento de sangue para o mesmo 

e o tecido vascular nao aparece em poros menores que 100 pm (FULMER et 
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al.,1992; KATTI, 2004). Se ocorrer movimento relative-, mesmo em 

microescala, na interface do implante que ocasione lesao ao tecido, o 

suprimento de sangue pode ser interrompido, o que causara a mode do tecido 

outrora formado na porosidade do implante, gerando processos inflamatorios 

na regiao e a perda da estabilidade interfacial. 

As bioceramicas absorviveis (ou bioabsorviveis) sao projetadas para 

degradar gradualmente dentro de um periodo de tempo e assim serem 

substituidas de forma natural pelo tecido hospedeiro, o que leva a uma 

espessura interfacial muito fina, muitas vezes quase inexistente. Estes 

materiais, por serem absorvidos pelo organismo, possuem uma alta 

bioatividade relativa (implante tipo 4, Figura 2), e a taxa com a qual estas 

bioceramicas sao absorvidas e diretamente proporcional a esta bioatividade e, 

portanto quanto maior sua bioatividade, menor sera o tempo de permanencia 

deste material no organismo. Dentre as dificuldades no desenvolvimento de 

bioceramicas absorviveis sao: a manutencao da resistencia e da estabilidade 

da interface durante o periodo da degradacao e reconstrugao do tecido natural 

hospedeiro; e a adequacao das taxas de bioabsorcao com as taxas de 

crescimento do tecido osseo, estando estas caracteristicas fortemente ligadas 

aos fatores listados na Tabela 5 e de acordo com estes fatores alguns 

materiais se dissolvem demasiadamente rapido, enquanto alguns 

demasiadamente lentos (HENCH, 1991; PARRIS & ARMOR, 1991). 

Materiais ceramicos a base de fosfatos caicio, na forma de implantes 

porosos ou materiais particulados, vem demonstrando ser adequados para 

recolocacoes de tecidos osseos quando estes estao submetidos apenas a 

pequenas solicitagoes mecanicas. Estes materiais quando se degradam 

formam sais de caicio e fosfato, sendo muito utilizados para o preenchimento 

de cavidades osseas, como cimentos (ELLIOTT, 1994). 

Os materiais ceramicos bioativos (implante tipo 3, Figura 2) sao 

materiais com propriedades intermediaries, no que se refere ao 

comportamento fisiologico, entre os bioabsorvivel e bioinerte. Um material 

bioativo induz uma resposta biologica especifica na interface do material, 

tendo por resultado a formacao de uma ligacao entre os tecidos circundantes e zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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o material. Exemplos deste tipo de ceramicas utiiizadas em implantes sao. 

vidros e vitroceramicas bioativas e hidroxiapatita. Estes materiais tambem tern 

sido utilizados com muito sucesso em recobrimentos de implantes metalicos 

para fins ortopedicos. Todos estes materiais formam uma ligacao interfacial 

com tecido adjacente. Entretanto, a dependencia do tempo da ligacao, a forea 

da ligacao, o mecanismo da ligacao, e a espessura da zona da ligacao diferem 

para os varios materiais. O modo e a velocidade com que a ligacao se forma 

na interface osso-implante sao influenciados pela diversidade de composicoes, 

formas e fases em que estes materiais podem ser processados, (FOOK, 2007; 

HENCH & WILSON, 1993). 

Uma caracteristica comum nos implantes bioativos e a formacao de 

uma camada de hidroxicarbonatoapatita em sua superficie quando 

implantados, que tern composicao e estrutura semelhante a fase mineral do 

osso. Sabe-se que a superficie de uma ceramica bioativa induz a 

biomineralizacao do fosfato de caicio atraves da interacao com o plasma 

sanguineo, que e a primeira fase que interage com a superficie do implante 

apos o mesmo ser inserido em defeitos teciduais. Esta superficie cresce como 

aglomerados policristalinos, que sao precipitados a partir de especies ionicas 

dissolvidas no plasma. A interface entre um implante bioativo e o osso e 

semelhante aquelas que ocorrem naturalmente entre ossos, tendoes e 

ligamentos. E importante reconhecer que as mudancas relativamente 

pequenas na composicao de uma bioceramica podem afetar dramaticamente 

sua capacidade de ser bioinerte, absorvivel, ou bioativa (LIU, 1997; LYNCH et 

al., 1999). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2.3 Bioceramicas e tecidos osseos 

Como ja mencionado, as bioceramicas tern um grande potencial de 

aplicacao em implantes osseos; sendo assim necessario conhecer este tipo de 

tecido. 

O tecido osseo e formado basicamente por: uma parte organica, fibras 

colagenas, que sao flexiveis e muito tenazes; e uma parte inorganica com uma zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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fase amorfa (fosfato tricalcio) e uma fase cristalina (hidroxiapatita). O principal 

constituinte mineral do osso e constitufdo de pequenos cristais alongados de 

fosfato de caicio, com composicao semelhante a hidroxiapatita. porem com 

diversas s u b s t i t u t e s anionicas e cationicas que fornecer estabilidade 

estrutural ao corpo, protegendo orgaos vitais como pulmoes e coracao e 

funciona como um deposito regulador de ions. A forma altamente organizada 

da estrutura do osso e responsavel por seu comportamento mecanico, que alia 

alta dureza e tenacidade (MISCH, 1990; MOREIRA et al., 2003; JUNQUEIRA 

& CARNEIRO, 2004; FONSECA, 2007). 

O conjunto dos ossos e conhecido como esqueleto. O corpo humano 

adulto tern 206 ossos. Os ossos tambem possuem relacao com metabolismo 

do caicio, e a medula ossea esta relacionada com a formacao das celulas do 

sangue (http: // www.oclusao.com.br, Acesso em: 05/01/2009). 

Quanto ao seu aspecto morfologico e anatomico, os ossos podem ser 

classificados em: 

Lonqos: tern duas extremidades ou epifises; o corpo do osso e a diafise; 

entre a diafise e cada epifise fica a metafise. A diafise e form ad a por tecido 

osseo compacto, enquanto a epifise e a metafise, por tecido osseo esponjoso, 

ve esboco de um osso longo na Figura 3 abaixo. Revestindo o osso compacto 

na diafise, existe uma delicada membrana - o periosteo - responsavel pelo 

crescimento em espessura do osso e tambem pela consolidacao dos ossos 

apos fraturas (calo osseo). As superficies articulares sao revestidas por 

cartilagem. Entre as epifises e a diafise encontra-se um disco ou placa de 

cartilagem nos ossos em crescimento, tal disco e chamado de disco metafisario 

(ou epifisario) e e responsavel pelo crescimento longitudinal do osso. O interior 

dos ossos e preenchido pela medula ossea, que, em parte e amarela, 

funcionando como deposito de lipideos, e, no restante, e vermelha e 

gelatinosa, constituindo o local de formacao das celulas do sangue, ou seja, de 

hematopoiese. O tecido hemopoietico e popularmente conhecido por "tutano". 

As maiores quantidades de tecido hematopoetico estao nos ossos da bacia e 

no esterno. Nos ossos longos, a medula ossea vermelha e encontrada 

principalmente nas epifises. Exemplos: femur, umero. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Fonte: Tortora. 2000. 
Figura 3: Partes de um osso iongo. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Curtos: tern as tres extremidades praticamente equivalentes e sao 

encontrados nas maos e nos pes. Sao constituidos por tecido osseo 

esponjoso. Exemplos: calcaneo, tarsos, carpos. 

Pianos ou Chatos: sao forrnados por duas carnadas de tecido osseo 

compacto, tendo entre elas uma camada de tecido osseo esponjoso e de 

medula ossea. Exemplos: estemo, ossos do cranio, ossos da bacia, escapula, 

O esqueleto humano e composto por dois tipos de ossos: o cortical e o 

trabecular ou esponjoso, Figura 4. 
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Fonte:zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Misch, 1990. 
Figura 4: Caraeterfstioa •macroscopica do osso trabecular e cortical na regiao 

anterior a mandibula. 

O osso cortical e responsavel por 80% da massa esqueletica, esta 

presente nas epifises dos ossos iongos e e encontrado como revestimento de 

todos os ossos do organismo. E formado por series de estruturas que estao 

muito pidximas, chamadas osteons. O arranjo desse tipo de osso torna-o 

efetivamente resistente a curvaturas (Tortora, 2000). 

O osso trabecular cortstitui cerca de 20% da massa esqueletica e e 

encontrado nos corpos vertebrais, nas epifises dos ossos Iongos e nos ossos 

chatos. E formado por uma intrincada rede de trabeculas interconectadas que 

Ihe confere maior resistencia a compressao. Tern relacao superficieA/olume 

consideravelmente maior do que a do osso cortical, e mesrno que contribua 

com apenas 20% na formacao do esqueleto, possui cerca de 80% da superficie 

disponivel - local onde ocorre a remodelacio. O processo metabolico varia 

bastante entre sitios compostos por esse mesmo tipo de osso (MOREIRA et 

al., 2003; VAN DER SLUTS, 2001; CASSIDY, 1999). 

O processo metabolico no osso trabecular ocorre atraves das 

extremidades de ossos Iongos e em sua secao transversal, possuindo um 

baixo modulo de elasticidade e uma deformacao ate a fratura maior que a do 
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osso cortical, o que se deve a sua baixa densidade em relacao ao mesmo. 

Ambos possuem um maior modulo de elasticidade do que tecidos conectivos, 

como tenddes e ligamentos. Esta diferenca em rigidez (modulo de 

elasticidade) entre estes tecidos produzem um suave gradiente de tensao 

atraves do osso, entre ossos e entre musculos e ossos (MISCH, 1990). 

As propriedades mecanicas do osso resultam da combinacao da dureza 

da fase inorganica e da resistencia da fase organica. Esta superposicao de 

materiais heterogeneos com propriedades inteiramente diferentes resulta na 

formacao de um composite, no qual as propriedades fisicas superam as dos 

componentes individuals. O osso pode remodelar-se e adaptar-se ao ambiente 

mecanico aplicado, isto e, a aplicacao de uma tensao mais elevada resulta em 

um osso mais denso (KATTI, 2004). 

Um problema que pode ocorrer, fazendo com que a interface osso-

implante fique estruturalmente fraca, e a perda de tecido osseo (diminuicao do 

volume do osso) e a consequente diminuicao da resistencia mecanica do 

mesmo, que podem ser ocasionada por doencas ou pelo envelhecimento. 

Outro problema que pode ocorrer e quando o implante altera o estado de 

carregamento (tensoes mecanicas) do osso, o que se denominazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA "stress 

shielding". Este fenomeno leva a reabsorcao ossea da regiao afetada, o que 

poderia em longo prazo levar a fratura do osso nesta regiao. Este problema se 

deve a diferenca de propriedades entre o material do implante e o osso. A 

Figura 5 ilustra comparativamente os modulos de elasticidade de varios 

materiais utilizados em implantes com os valores do modulo para o osso 

cortical e o osso esponjoso. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Fonte: Hench e Wilson, 1993. 
Figura 5: Modulo de elasticidade (GPa) de alguns materiais utilizados em 

proteses em comparacao ao osso. 

Estudos para o desenvolvimento de composites bioceramicos tern sido 

realizados com o objetivo de eliminar o efeito dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA "stress shielding", pois, como 

esta ilustrada na Figura 5 acima, estes materiais podem apresentar modulo de 

elasticidade na mesma faixa de valores que ao dos ossos, compatibilizando 

esta propriedade entre osso e o material do implante. Se uma das fases 

utiiizadas e uma ceramica bioativa pode-se eliminar duas das causas 

primarias de falhas em implantes, que sao: perda da interface implante-osso e 

•'stress shielding" (HENCH & WILSON, 1993). 

A producao do osso, osteogenese e a destruicao, osteolise, ocorrem 

concomitantemente durante tod a a vida, mostrando-se em equilibrio na idade 

adulta. A diferenca para o tecido osseo primario e a organizacao das fibras 

colagenas em lamelas, cuja espessura varia de 3 a 7 pm e que se orientam 

concentricamente ao redor de canais com vasos, formando os sistemas de 

Havers (osteons). 

Os canais de Havers se comunicam entre si, com a cavidade medular e 

com a superficie externa do osso por meio de canais transversals ou obliquos, 

denominados canais de Volkmann, que atravessam as lamelas osseas Todos 

esses canais se formam quando a matriz ossea se forma ao redor de canais 

preexistentes, como se pode observar na Figura 6 (JUNQUEIRA & 

CARNEIRO, 2004). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Sistema de Havers e osteocito zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Canais de Havers 

Fonte: Junqueira & Cameiro,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 2004. 
Figura 8: Sistema de canais Havers e Volkmann. 

Os osteocitos ficam em lacunas distnbuidas em circulos concentricos em 

torno de urn canal cen ta l , no tecido osseo compacto, e em lacunas distribuidas 

irregularmente nas trabeculas do tecido dsseo esponjoso. Como se pode notar 

na Figura 8, o osso compacto possui uma estrutura concentrtca. As arterias 

nutricias e nervos do periosteo penetram no osso compacto atraves de canais 

perfurantes (de Volkmann). Estes vasos sanguineos conectam-se com os 

vasos sanguineos e nervosos da cavidade medular e com aqueies dos canais 

centrais (Haversianos). Os canais centrals correm no senttdo do comprimento 

do osso. Em torno dos canais, ha lamelas concentricas, que sao aneis de 

matriz dura, calcificada. Entre as lamelas ha pequenos espagos denominados 

lacunas (lacunas = pequeno lago), que contem ostedcitos. Projetando-se para 

fora em todas as direcoes a parti das lacunas, ha canais diminutos, 

denominados canallculos, que contem finos processos de ostedcitos. Um 

canaliculo conecta-se com aqueies das outras lacunas e, eventuairnente, corn 
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os canais centrais. Assim uma intrincada rede ramificada de canaliculos e 

formada ao iongo do osso, para fornecer numerosas vias interconectadas para 

os nutrientes e oxigenio alcancarem os osteocitos e remover as impurezas. 

Cada canal central, com suas lamelas, lacunas, osteocitos e canaliculos 

circundantes, sao denominados osteon (sistema haversiano), (TORTORA, 

2000). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2.3.1 Remodelacao ossea 

A quantidade de massa ossea que se apresenta no esqueleto e 

resultado do processo constante de formacao e reabsorgao ossea, ou seja, a 

transformacao influenciada por diferentes fatores como hormonios, habitos 

comportamentais, habitos alimentares ou solicitacao mecanica. O processo de 

adaptacao microestrutural e conhecido como remodelagao ossea e pode ser 

dividido em remodelagao interna, quando ocorre uma mudanga na distribuigao 

dos componentes da matriz, ou remodelagao externa, quando ocorrem 

mudangas na geometria externa (DOBLARE & GARCIA, 2002). 

O osso desenvolve um processo de remodelagao, havendo reabsorgao 

mediada pelo osteoclasto (Figura 7), acoplada com formagao mediada pelo 

osteoblasto (Figura 8), removendo e repondo tecido mineralizado nas 

trabecules osseas, (OLIVEIRA, 2002). Com excegao do tecido embrionario e 

do hepatico, o osso e o unico tecido no corpo capaz de se restaurar 

completamente a pos um trauma. 

E importante ressaltar que a questao da remodelagao ossea e um 

processo continuo durante a idade adulta, quando a reabsorgao do osso antigo 

e realizada pelos osteoclastos e ha uma subsequente formagao do osso novo 

pelos osteoblastos. Esses dois eventos sao responsaveis pela renovagao da 

massa ossea. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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• i. 

Osteoclasto zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Fonte: www.navibone.com, acesso em 10/01/2009. 
Figura 7: Osteoclasto e lacunas de Howship. 

No individuo adulto jovem, o organismo atinge um equilibrio entre a 

quantidade de osso reabsorvido pelos osteoclastos e a quantidade de osso 

formado pelos osteoblastos. Proximo a terceira decada de vida, e comum ter 

inicio o predominio da reabsorgao, que reduz progressivamente a massa ossea 

(SEEMAN, 2003). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

FHe i ra d e o s t e o b l a s t o 

M a t r i x o ^s e a 

.4 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA- 4 . 

Fonte: www.navibone.com. acesso em 10/01/2009. 
Figura 8: Osteoblastos e osteocitos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Uma outra forma de remodelagao ossea e o efeito piezeletrico, que 

ocorre devido a uma sobrecarga mecanica. A compressao do osso gera um 

potencial negativo no local comprimido e um positive no lado oposto, de forma 

que, pequenas quantidades de fluxo de corrente eletrica estimulam a atividade 

osteoblastica (celulas formadoras de tecido osseo) na extremidade negativa, 

que esta sendo comprimida, explicando uma maior deposigao de osso nesses 

locals (BANKOFF; ZYLBERBERG; SCHIAVON, 1998). 

O processo de reabsorgao ossea e bem mais rapido que o de formagao. 

A quantidade de osso reabsorvida em um periodo de tres semanas leva 

aproximadamente tres meses para ser novamente formada (HILL & ORTH, 

1998). 

Cabe ressaltar a Lei de Wolff, desenvolvida pelo fisiologista alemao 

Julius Wolff, em 1892, onde propos uma explicagao para a distribuigao dos dois 

tipos de estrutura ossea (cortical - denso e compacto e trabecular - poroso e 

esponjoso), que nos diz que perante uma mudanga de estimulos exteriores, a 

remodelagao ossea da-se segundo diregSes privilegiadas associadas as 

diregoes de maior tensao mecanica. 

O osso necessita basicamente de sete componentes fundamentals para 

manter seu equilibrio e a perfeita manutengao de suas fungoes, os quais sao 

descritos a seguir (KNOPLICH, 1993): 

Hormdnio da Paratireoide (PTH): o hormonio da paratireoide e produzido 

nas glandulas paratireoides e atua no tecido osseo e rins, controlando a 

concentragao serica do caicio e fosforo, circulante no sangue. No tecido osseo, 

o PTH atua nos osteoblastos promovendo a sintese e secregao de um ativador 

local de osteoclastos, aumentando a atividade osteoclastica. Esta agao 

aumenta a reabsorgao ossea. Salvo em situagoes anormais, este hormonio 

circula em niveis baixos, normalmente. (BRANCO; KAYATH; VIEIRA, 2003). 

Calcitonina (CT): hormdnio secretado por celulas especiais da tireoide 

que atua sobre os osteoclastos, impedindo sua agao. Entretanto, este hormonio 

reduz seus niveis no sangue das mulheres que estao se aproximando da zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

23 



menopausa e, permanece em menor quantidade apos este periodo. Alem 

disso, a calcitonina apresenta-se em maior quantidade nos homens do que nas 

muiheres. 

Fosforoi e um mineral importante para o cerebro, ffgado e rim, presente 

tambem nos ossos. Sua relacao com a Osteoporose ainda nao e totalmente 

conhecida, porem, sabe-se que seu excesso na alimentacao acarreta uma 

perda de massa ossea. Nos alimentos pode ser encontrado nas bebidas com 

cola, no bacon, figado, carne vermelha, conservas e frios. 

Sol: a acao do sol sobre a pele transforma algumas substancias e 

enzimas em vitamina D auxiliando na absorcao do caicio pelos ossos. 

Vitamina D: esta vitamina esta presente na pele e no sangue, onde se 

transforma em substancias necessarias ao organismo, sendo tambem utilizada 

para ajudar a absorver o caicio (feita por transporte ativo, onde a vitamina D e o 

principal fator) e outros minerals no intestino. A vitamina D pode ser encontrada 

nos peixes gordos (bacalhau), ovos (gema) e manteiga. A ausencia de vitamina 

D ou niveis muito baixos leva a Osteomalacia, que e um componente tambem 

da Osteoporose. Entretanto, deve-se cuidar para nao ingerir esta vitamina em 

excesso, o que so ocorre quando for ingerida a vitamina D ativa (Calcitrol). o 

que pode levar a um efeito contrario, ou seja, a uma eliminacao de caicio pela 

urina. A vitamina D nao ativa precisa ser ativada, o que so sera feito pelo 

organismo quando houver falta. 

Ferro: e um mineral importante para o cerebro, figado e rim, presente 

tambem nos ossos. Sua relacao com a Osteoporose ainda nao e bem 

conhecida, porem, sabe-se que seu excesso na alimentacato acarreta uma 

perda de massa ossea. Nos alimentos pode ser encontrado nas bebidas com 

cola, no bacon, figado, carne vermelha, conservas e frios. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Caicio: e o componente minerai mais importante e vital para as diversas 

atividades do organismo. Este mineral e adquirido atraves de uma alimentapao 

rica em caicio, ou seja, onde estao presentes o leite e seus derivados: a clara 

do ovo, os vegetais (brocolis, cogumelo, ervilhas, espinafre, nabo e rabanete). 

Mas tambem se pode encontrar caicio nos frutos do mar (ostra. salmao, 

sardinhas), nas frutas (abrico, tamaras e ruibarbo), e nas sementes (soja, 

amendoas e amendoim). O caicio deve ser ingerido numa quantia minima por 

dia, que varia conforme a idade, mesmo porque o organismo nao absorve todo 

o caicio ingerido na alimentacao, isto e, apenas 30% do caicio ingerido e 

absorvido pelo organismo, sendo que esta absorcao ocorre no intestino e 

necessita da presenca da vitamina D para acontecer. Sendo assim, a mulher 

na menopausa necessita de 1000 mg a 1500 mg de caicio por dia (um litro de 

leite/dia), pois as mulheres que nao ingerem leite e seus derivados tern nove 

vezes mais Osteoporose do que outras da sua idade. 

Ainda, cabe nesse momento, uma rapida explanacao referente ao cicio 

de remodelagao ossea, que se divide em seis fases, a saber: 

1. Ativacao: um sinal desconhecido atrai os pre-osteoclastos para um 

sitio onde vai haver o processo de remodelagao. 

2. Reabsorgao pelos osteoclastos: os pre-osteoclastos se fundem, 

originando celulas multinucleares que reabsorvem o osso, formando as lacunas 

de Howship (depressoes), que tornam a superficie trabecular exposta pela 

destruigao endosteal no osso trabecular, e tuneis no osso cortical - os canais 

de havers, formando o sistema haversiano do osso cortical. 

3. Reversao: ocorre o desaparecimento dos osteoclastos e o 

aparecimento das celulas precursoras dos osteoblastos, que sao as celulas 

mononucleares. 

4. Formagao: a linhagem de osteoblastos inicia a deposigao de tecido 

osteoide, preenchendo a lacuna de Howship, ou os tuneis corticais. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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5- Mineralizacao do tecido osteoide: os cristais de hidroxiapatita se 

depositam ao longo dos feixes de colageno. 

6. Fase de quiescencia; o ciclo se completa, com a formagao da linha 

cimentante, com osteoblastos em repouso (OLIVEIRA, 2002) 

2.4 CeramicaszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a base de fosfato de caic io 

Em geral, os fosfatos de caicio ocorrem em calcificagoes normais e 

patologicas, o que tern despertado um interesse significativo no uso destes 

compostos como materiais de partida para obtengao de biomateriais que v i m 

sendo utilizados em substituigao ossea, enxerto ou recobrimento de prbteses 

metalicas. 

Centre as fases minerais presentes em calcificagoes normais, ou seja, 

nao patologicas, os fosfatos de caicio sao as mais comumente encontradas. 

Estudos de difragao de raios-X e analise quimica, realizados em 1926 

identificaram a fase mineral da dentina, esmalte e osso como sendo fosfato de 

caicio com uma estrutura de apatita, idealizada como (Ca) 1 0 (POzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA4 )6(OH)2, ou 

seja, hidroxiapatita. No entanto, tern sido discutida a nao estequiometria, bem 

como a presenga de elementos substitutivos na fase mineral do esmalte, 

dentina e osso (ANDO, 1958; NISHIKAWA, 1992). Apatita e o nome de uma 

vasta serie de minerais isomorfos. O nome "apatites", do grego, enganadora, 

justifica as dificuldades envolvidas na sua identificagao devido a sua falta de 

estequiometria. 

Costuma-se classificar os diversos fosfatos de caicio pela sua razao 

molar Ca/P. Desta forma, os fosfatos de caicio que possuem uma relagao Ca/P 

variando de 0,5 a 2,0 podem ser sintetizados pela precipitagao a partir de 

solugoes contendo ions caicio e fosfato, sob condigoes alcalinas ou acidas 

(ANDO, 1958, LEGEROS, 1991). A Tabela 7 apresenta os principals fosfatos 

de caicio. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Tabela 7 - Pr incipals fosfatos de caic io , 

Nome zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAFormula Quimica Observacao 

Fosfato de octacalcio 

(OCP) 

Ca 8 H 2 (P04zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA)6 .5H 2 0 Denominado tambem como 

fosfato de caicio pentahidratado 

Monohidrogeno fosfato de 

caicio dihidratado (DCPD) 

C a H P 0 4 . 2 H ? 0 Fase mineral denominada 

brushita 

Monohidrogeno fosfato de 

caicio anidro (DCPA) 

C a H P 0 4 
Fase mineral denominada 

monetita 

Fosfato tetracalcio (TeCP) C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 Denominado tambem como 

tetrafosfato de caicio 

Fosfato tricaicio (TCP) C a 3 ( P 0 4 ) z Apresenta tres fases 

polimorfica 

Hidroxiapatita (HAp) Ca 1 0 (PO 4 ) 6 (OH) 2 Pode ser estequiometrica ou 

nao 

Apatita carbonatada 

(ACP) 

Caio(P0 4 ) 6 C0 3 
Pode ocorrer substituicao dos 

ions P 0 4

3 por C 0 3

2 

Pirofosfato de caicio 

(CPP) 

C a 2 P 2 0 7 
Apresenta tres fases 

polimorfica 

Fonte: Ambrosio et al, 1991. 

Os fosfatos de caicio de relevancia biologica sao: fosfato de caicio 

amono, brushita, monetita, fosfato de octacalcio, fosfato tricalcio, pirofosfato de 

caicio e a hidroxiapatita. A Tabela 8 relaciona ocorrencia de fosfato de caicio 

em sistemas bioldgicos. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Tabela 8 - Ocorrencia dos fosfatos de caic io emzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA sistemas biologicos. 

Fosfato de caic io Formula quimica Razao 

Ca/P 

Ocorrencias 

Apatita (Ca,Z) 1 0 (PO 4 ,Y) 6 (OH ,X) 2 

Z=Mg 2 + ,S r 2 + ,Ba 2 + ; 

Y= HP0 4

2 " , C 0 3

2 - ; 

x= c r , F; 

Varia 

com Z 

e Y 

Esmalte,dentina, osso, 

calcificagao de tecido 

mote e outros 

Fosfato de 

octacalcio 

C a 8 H 2 ( P 0 4 ) 6 . 5 H 2 0 1,33 Calculo dentario e 

urinario 

Monohidrogeno 

fosfato de caicio 

dihidratado 

C a H P 0 4 . 2 H 2 0 1,0 Calculo dentario e 

ossos decompostos 

Fosfato tricalcio C a 3 ( P 0 4 ) 2 1,5 Calculo dentario, 

urinario e outros 

Pirofosfato de 

caicio dihidratado 

C a 2 P 2 0 7 . 2 H 2 0 1,0 Deposito de pseudo-

gotas de fluidos 

Fonte: Ambrosio et al, 1991. 

Com excegao do pirofosfato de caicio (Ca 2 P 2 0 7 ) , a maioria dos fosfatos 

de caicio sao presenteszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vivo na forma de ortofosfatos de caicio. Os 

ortofosfatos de caicio sao sais de acido fosforico tribasico H 3 P 0 4 , e assim 

podem formar compostos que contem os ions H 2 P 0 4 , H P 0 4

2 " ou PQ 4

3 " 

(ELLIOTT, 1994). Os fosfatos que contem os ions H P 0 4

2 " e P0 4

3 " , geralmente, 

constituem os fosfatos de caicio biologicamente importantes (ocorrem na fase 

mineral de ossos e dentes e tambem em varias calcificagoes patologicas), 

enquanto que aqueies apenas com ions H 2 P 0 4 normalmente nao sao 

encontrados em condigoes fisiologicas, mas sao comerciaimente importantes 

como componentes em fertilizantes (SILVA, 2006). Alguns fosfatos sao 

hidratados, e aqueies que pertencem aos ortofosfatos calcicos com estrutura 

apatitica, ou simplesmente apatitas, tern a formula Cai 0 (PO 4 ) G X 2 , em que X zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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pode ser o ion fluoreto (originando a fluor-apatita, FAp), o ion hidroxila 

(hidroxiapatita, HAp) ou o ion eloreto (cioroapatita, CiAp). Este grupo de 

minerais foi denominado apatita, porque frequentemente eram confundidos 

com minerais pertencenteszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a outros grupos tais como agua-marinha, oiivina, 

ametista, etc (FREITAS et al., 2000). A estrutura das apatitas, Figura 9, 

consiste bastcamente numa rede cristalina de anions tetraedricos e cations 

caicio, com os ions X" (OH" na Figura 9a) dispostos segundo um eixo 

perpendicular aos pianos definidos por tres ions C a 2 + . 

Enquanto, os ions F" se encontram situados no centro desses pianos, os 

ions OH", CI" e Br ~ estao progressivarnente mais deslocados para posigSes 

acima dos pianos. O empacotamento dos pianos definidos pelos ions C a 2 + 

resulta numa serie de estruturas tubulares paraielas de secgao hexagonal 

contendo os substi tutes X, Figura 9b. Esta estrutura e muito tolerante a trocas 

ionicas, podendo haver a substituigao parcial de C a 2 + por outros metais (por 

exemplo: Na + , K + , M g 2 \ Sr 2 * , B a 2 + , Pb 2 + , C d 2 + ) ou dos ions fosfato por HP0 4

2 ", 

C 0 3

2 , As0 3

2 " ,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA VO4
3 e formam uma gama variada de solugoes soiidas como 

resultado da substituigao dos sltios C a 2 + e fosfato. Por essa razao, as apatitas 

naturais apresentam geralmente desvios quanto a estequiometria Caio(P04)6X2 

(SILVA, 2006). 

(a) (b) 

Fonte: SIMOES, R. A. G., 2008. 
Figura 9: Estrutura das apatitas (X = OH, F, Br, CI) 
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As apatitas sao formadas sob condicoes variadas, mas comumente 

ocorrem como minerals agregados a rochas igneas. Elas tambem ocorrem em 

rochas sedimentares marinhas formadas por deposicao quimica, em fosseis e 

em rochas metamorficas. Variam ampiamente em tonalidade, desde o 

transparente, passando peio amarelo, verde, marrom, vermelho e azul. 

Algumas apatitas exibem uma fiuorescencia amareia sob luz ultraviolets. 

Alguns cristais sao hexagonais, prismaticos e podem se tomar aiongados 

sempre terminando em faces dipiramidais (FOOK, 2007; DE GROOT, 1980). 

Os ortofosfatos de caicio podem ser distinguidos em duas categorias 

diferentes: (i) aqueies obtidos por precipitacao em solucao aquosa a 

temperatura ambiente (fosfatos de temperatura baixa) compreendendo o 

DCPA, DCPD, OCP, CadHAp, ACP e (ii) aqueies obtidos a temperatura 

elevada (fosfatos de temperatura alta), pertencem a essa categoria os fosfatos 

a-TCP, p-TCP, HAp.TeCP (BOHNER, 2000). 

A sintese dos fosfatos de caicio envolve varios metodos como 

precipitacoes em solugdes aquosas (via umida), reacoes no estado solido (via 

seca), metodos hidrotermicos e processo sol-gel. Alguns pesquisadores 

chamam atencao para o processo por via-seca, apontando como grande 

vantagem a alta reprodutividade e o baixo custo (RHEE, 2002; VARMA & 

BABU, 2005). Outros destacam a via-umida pela sua relativa simplicidade e 

defendem que a tecnica tern baixo custo, alem de permitir a obtencao de 

biomaterial homogeneo. reativo e de composicao estequiometrica melhor 

definida e possibilitando controle nas condicoes de sintese (HONDA, 1990; 

RODRIGUEZ-LORENZO, 2001). Os metodos de obtencao estao descritos a 

seguir: zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i) Precipitagao em soiugao aquosa (via umida). 

Os processos por via umida envolvem a preparacao de uma solucao 

homogenea de sais contendo um dos ions de interesse e a sua mistura com 

um agente precipitante, geralmente uma solucao contendo o outro ion de 

interesse, de modo a exceder o produto de solubilidade de alguma das 

especies quimicas resultando em um precipitado que e separado da solucao zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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por filtragao. Comumente utilizam-se cloretos, nitratos ou carbonates, como 

sais de caicio e sais de fosfatos ou acido fosforieo, Este precipitado pode ser o 

p6 ceramico desejado ou um intermediario que, apos receber tratamento 

termico, sera convertido ao produto esperado (KAWACHI, 1997). 

Como exemplos de reacoes utilizando este metodo, podemos citar 

(SALEH et al.,2004): 

Reagao acido-base: 

10Ca(OH) 2 + 6H3PO4 -> Ca 1 0(POzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA4 )6(OHzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA) 2 + 1 8 H 2 0 (equagao 1) 

Reacoes entre sais de fosfato e caicio: 

10CaCI 2 + N a 2 P 0 4 + 2 H 2 0 Ca 1 0 (PO 4 ) 6 (OH) 2 + 1 2 N H 4 N 0 3 +zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 8HNO3 

(equagao 2) 

10Ca(NO3)2 + 6(NH4) 2HP04 + 2H2O <-» CaiozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA(P04)e(OH)2+ 12 N H4 N O3+8HNO3 

(equagao 3) 

O metodo de sintese por via umida e simples, apresenta bom 

rendimento, baixo custo e utiliza temperatura relativamente baixa, obtendo-se 

particulas pequenas, menores que 10 pm e cristalinidade similar aos tecidos 

naturais (NUNES, 2001) . Entretanto, a cristalinidade do material obtido nao e 

elevada, a velocidade do processo de formagao do fosfato e lenta 

(HELEBRANT et al., 2002 ; NUNES, 2001) e geralmente resulta em particulas 

aglomeradas devido a tensao superficial da agua. Estes aglomerados sao 

responsaveis pelos defeitos estruturais e de empacotamento que ocorrem nos 

corpos ceramicos (KAWACHI, 1997). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

ii)Reagao no estado solido (via seca). 

Este metodo preparativo utiliza-se um ortofosfato de caicio como fonte 

de material de partida, que e misturado com carbonato de caicio e aquecido a 

altas temperaturas (>900 °C). Uma aplicacao deste metodo e a obtencao da 

hidroxiapatita estequiometrica: 

6CaHP04.2H 2 0 + 4CaCOszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA ^zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Caio(P04)e(OH)2 + 4CO? + 14H 2 (equagao 4) 
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As grandes vantagens desse metodo sao a alta velocidade do processo 

de formacao e a cristalinidade do fosfato, final. Entretanto, o custo elevado de 

energia, devido a utilizacao de altas temperaturas, normalmente e um 

parametro a ser considerado. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Hi) Metodos hidrotermicos 

Este metodo e identico ao de precipitacao em solugao aquosa, porem 

sao utiiizadas nesta sintese pressoes e temperaturas moderadamente 

elevadas. As grandes vantagens dessa rota e a rapida velocidade do processo 

de formagao, aliada a alta cristalinidade do fosfato com particulas de tamanho 

nanometrico ou milimetrico, sendo possivel a obtengao de materiais poroses. 

iv) Processo sol - gel. 

O processo sol-gel e baseado na hidrolise e condensagao de 

precursores moleculares. Ele consiste em um processo quimico realizado a 

baixas temperaturas, e que sob condigdes apropriadas, originando um gel 

umido, que apos etapas tais como envelhecimento e secagem, forma um 

produto solido. Dependendo do tipo de secagem podemos obter materiais 

porosos (chamados de xerogel), ultraporosos (aerogel) ou densos (ceramicas 

ou vidros). Os precursores mais versateis e utilizados neste tipo de sintese sao 

os alcoxidos metalicos, M(OR)n (em que R = metil, etil, propil, isopropil, butil, 

terc-butil, etc.). A alta eletronegatividade do grupo alcoxido (OR) faz com que o 

atomo metalico seja susceptive! a ataques nucleofilicos. A etapa de hidrolise de 

um alcoxido ocorre pela sua reagao com agua, gerando um hidroxido M-OH. 

Esta reagao e oriunda de uma adigao nucleofilica da molecula de agua ao 

atomo do metal. A proxima etapa do processo sol-gel consiste na condensagao 

das especies M-OH, ievando a formagao de ligagdes -M-0-M-, que ira resultar, 

apos varias etapas de condensagao, em uma rede MOn. Dentre os oxidos mais 

sintetizados pelo processo sol-gel cita-se o Si02, Ti02, Sn02,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA V2O5, WO3, etc. 

Este processo facilita o controle estequiometrico da porosidade, da estrutura 

cristalina e do tamanho das particulas (AIROLDI & FARIAS, 2004). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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A maioria dos fosfatos de caicio e classificada como biomateriais 

reabsorviveis, isto significa que sobre condicoes fisiologicas eles se 

dissolverao. O beneficio dos biomateriais de fosfato de caicio e que os 

produtos da dissolucao podem ser assimilados prontamente pelo corpo 

humano. Geralmente, esses fosfatos sao solidos brancos ou amarelos, exceto 

quando dopados com ions coloridos. (KAWACHI et al., 2000). 

Portanto, uma das mais importantes propriedades dos compostos de 

fosfato de caicio e a solubilidade. Ela determina a direcao de todas as reacSes 

quimicas que ocorrem a temperatura ambiente. E depende de fatores como 

temperatura e presenca de agua, sejam em seu processamento ou no 

ambiente no qual sera utilizado. Na temperatura corporea e no meio aquoso, 

como os fluidos corporais, a brushita - DCPD (CaHP0 4 .2H 2 0) e estavel a pH 

menores que 4,2 e a hidroxiapatita - HAp (Cai 0 (PO 4 ) 6 (OH) 2 ) a pH igual ou 

maiores que 4,2. Os Fosfatos de caicio como fosfato tetracalcio - TeCP 

( C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 ) e fosfato tricalcio - TCP (Ca 3 (P0 4 ) 2 ) sao estaveis em altas 

temperaturas, mas quando estes materiais sao colocados em presenca de 

meio aquoso a 37 °C formam hidroxiapatita (RUY, 2002). O TCP e o TeCP 

forma hidroxiapatita em sua superficie pela seguintes reacoes: 

4 C a 3 ( P 0 4 ) 2 ( S ) + 2 H 2 0 ( I ) Ca 1 o(P0 4 ) 6 (OH) 2 ( s u p e r f i d e) + 2 C a 2 +

( a q ) + 2 H P 0 4

2 

(equagao 5) 

4 C a 3 ( P 0 4 ) 2 ( S ) + 2H 2 0 ( i ) . . . C a 1 o ( P 0 4 ) 6 ( O H ) 2 ( s u p e r f i a e ) + 6 C a 2 +

( a q ) + 2 H P 0 4

2 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i 
y 2 o 2 

(equagao 6) 

Estas bioceramicas possuem duas caracteristicas importantes que as 

tornam excelentes materiais para aplicacoes medicas a bioatividade e a 

bioabsorcao (ANDO, 1958; LEGEROS, 1991; LYNCH, 1999). Estas 

caracteristicas se devem a sua constituicao, pois sao basicamente sais de 

caicio e fosfato, elementos que constituem parte mineral do tecido osseo. 

Estudos ja demonstraram a semelhanca entre a hidroxiapatita e a fase mineral 
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do osso, no que se refere a estrutura cristalina e composicao (razao Ca/P). Na 

fase mineral dos ossos tem-se a presenca de ions Na + , M g 2 + e C 0 3

2 , citratos 

e, em menores quantidades K\ CI" e F", que junto a outros fatores contribuem 

para uma composicao nao muito bem definida. Alem da hidroxiapatita, varies 

outros fosfatos de caicio tambem ocorrem em calcificacdes normais e 

patologicas (ELLIOTT, 1994; HENCH, 1991; HONDA, 1990; KAWACHI et ai 

2000). 

De maneira geral, as ceramicas de fosfato de caicio degradam, ou sao 

absorvidas, mas o diferencial entre elas e a taxa na qua! isto ocorre. A 

degradacao das bioceramicas de fosfato de caicio ocorre em diferentes niveis. 

Esta reabsorcao e causada por dissoiucao fisico-quimica, que depende do 

produto de solubilidade termodinamico do material (Kps) e do pH local no meio 

fisiologico por desintegracao fisica em particulas menores e por fatores 

biologicos, como a fagocitose, os leucocitos e os mediadores quimicos que 

causam a reducao do pH local (KAWACHI et al., 2000). Um fator que influencia 

bastante a velocidade de degradacao de fosfatos de caicio e a sua forma; pois 

quanto maior a area superficial maior sera a taxa de degradacao. Sendo assim, 

para um mesmo material, o po se degrada mais rapido que um material poroso 

e este em maior velocidade em relacao ao material denso (FULMER et al, 

1992; MA et al., 1993; NEVES, 2002). Portanto. a velocidade de reabsorcao 

pode aumentar com o aumento da area superficial (po > sdlido poroso > solido 

denso), com o decrescimo da cristalinidade, com a diminuicao do tamanho dos 

graos e, pela substituigao de C 0 3

2 " nos sitios de fosfato e por outros ions 

metalicos nos sitios de caicio (DE GROOT,1980; HENCH,1991). 

Como as aplicacoes dos fosfatos de caicio envolvem contato com agua 

e outros componentes presentes nos fluidos dentro do corpo, e importante 

entender as suas estabilidades em solucao aquosa, a qual e dependente do pH 

a temperatura ambiente. Uma das propriedades mais importantes dos 

ortofosfatos de caicio e a solubilidade em agua, porque o seu comportamento, zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

in vivo, pode ser antecipado pelo conhecimento dessa propriedade 

(DRIESSENS & VERBEECK, 1988). Se a solubilidade de um ortofosfato, por 

exemplo, HAp, e menor que a parte mineral do osso, a degradacao e zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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extremamente lenta. Porem, se a solubilidade de um ortofosfato de caicio for 

maior que a da parte mineral do osso, esse e degradado rapidamente. Entao, 

usando diferentes curvas isotermicas de solubilidade dos ortofosfatos de caicio 

em agua (Figura 10), a taxa de degradacao,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vivo, dos ortofosfatos de caicio 

pode ser predita dentro da seguinte ordem para pH = 7,0: Fosfato Monocalcio 

monohidratado (MCPM) > Fosfato tetracalcio (TeCP) ~ a-Fosfato tricalcio (a-

TCP) > Fosfato dicalcio dihidratado (DCPD) > fosfato dicalcio anidro, monetita 

(DCPA) > Fosfato octacalcio (OCP) > B-Fosfato tricalcio (B-TCP) > 

Hidroxiapatita (HAp). Em valores de pH inferior a 5, a fase mais estavel e o 

fosfato dicalcio anidro, monetita, DCPA (CaHP0 4 ) . Em pH entre 5 e 7, a 

hidroxiapatita, Caio(P0 4) 6(OHzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA) 2 e a fase mais estavel. E esta permacece sendo 

a fase mais estavel ate pH superior a 7 (BOHNER, 2000; SILVA, 2006). 

Fatores como temperatura e aplicacao de potencial entre eletrodos pode, 

entretanto, alterar a estabilidade desses fosfatos de caicio (SILVA et al., 2001). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

1 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
"V. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

DCPA zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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4- 4 -

5 6 
pH 

Fonte: Bohner, M., 2000 
Figura 10: Curvas isotermicas de solubilidade dos ortofosfatos de caicio. 

A solubilidade in vitro dos fosfatos de caicio e normalmente medida em 

solucdes tampao e depende, entre outros fatores, do pH, natureza do tampao, 

da concentragao ionica, do grau de saturacao da solucao tampao e da 

composicao e cristalinidade do fosfato de caicio. A ordem de solubilidade de 

varios fosfatos de caicio e: ACP > TeCP > a-TCP > B -TCP > HAp. Esta ordem 
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reflete na influencia da composicao e das propriedades cristalograficas na 

solubilidade dos fosfatos de caicio (SILVA et al., 2001) em agua. A solubilidade e 

expressa pela quantidade total de ions caicio na solucao. 

A seguir sera apresentada uma descricao sucinta sobre o pirofosfato de 

caicio e os ortofosfatos de caicio (hidroxiapatita e fosfato tetracalcio) em 

estudo nesta pesquisa. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Pirofosfato de caicio (CPP) 

O Pirofosfato de caicio e considerado um fosfato condensado ou 

polimerico, obtido por condensacao e polimerizacao dos grupos P0 4

3 " . Os 

fosfatos tetraedricos se ligam de tres formas: vertice a vertice, face a face e 

aresta a aresta, devido a sua forma tetraedrica (KANAZAWA, 1989). 

Os solidos de polifosfatos aparecem tanto em forma altamente cristalina 

como tambem na forma amorfa quando se tratar de vidros. Alguns fosfatos 

condensados sao soluveis em solventes polares e apresentam propriedades 

macro ionicas eletroliticas como as de polimeros organicos em suas solucdes. 

Entretanto, os polifosfatos tern alto peso molecular, mas seu grau de 

polimerizacao e muito menor do que os polimeros altamente organicos. 

Os fosfatos condensados contendo oxiacidos e atomos de fosforos sao 

estaveis, enquanto os seus sais oxiacidos se reduzem a fosfatos. 

Os polifosfatos sao soluveis em agua inctuindo os fosfatos ciclicos que se 

converte em pequenos grupos de sais de fosfatos. A taxa de degradacao por 

hidrolise desses fosfatos condensados e acelerada pela diminuicao do pH e 

aumento da temperatura. 

Corbridge sugere que no ponto de ebulicao do HCI a 5 N, por exemplo, 

todos os fosfatos podem se decompor em ortofosfato em 5 min. 

Um metal se liga ao pirofosfato e/ou ao pirofosfato hidratado que sao 

obtidos por condensacao termica do acido ortofosforico. Os pirofosfatos mais 

hidratados podem ser cristalizados a parti de solucao de sais de fosfatos a 

baixa temperatura. Abaixo esta descrito o meio de obtencao dos pirofosfatos. 
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Pirofosfatos de sodio - O pirofosfato tetrasodico anidro, N a 4 P 2 0 7 , e 

preparado pela desidratagao do N a 2 H P 0 4 a 500 PC por 5h (STEINBRECHER & 

HAZEI, 1968; KANAZAWA, 1989). O Hidratado, Na 4 P 2 O 7 .10H 2 O, pode ser 

obtido pela recristalizagao a partir da solucao de pirofosfato de sodio na 

temperatura de -0,4 °C ate 79 °C, enquanto que o sal anidro precipita acima de 

79 °C. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i 

O pirofosfato monohidrogenado trisodico, N a 3 H P 2 0 7 . 9 H 2 0 , cristaliza em 

uma solucao acidificada de HCI e N a 4 P 2 0 7 , a 35 PC ou depois da separacao de 

NaCI (GOFMAN et al., 1966, KANAZAWA, 1989). 

O Pirofosfato dihidrogenado disodico (mais de 96% de pureza), 

N a 2 H 2 P 2 0 7 e obtido quando N a H 2 P 0 4 e aquecido a 210 °C por 2h (BELL, 1950; 

KANAZAWA, 1989). 

Grandes cristais de pirofosfato dihidrogenado, N a 2 H 2 P 2 0 7 , podem ser 

recristalizados a partir de uma solucao saturada de Pirofosfato tetrasodico pela 

adigao de acido acetico glacial. Ueda sugere que o pirofosfato dihidrogenado 

i 

N a 2 H 2 P 2 0 7 , tambem pode ser preparado dissolvendo pouco a pouco o 

pirofosfato de sodio anidro em um po comercial de um acido com elevado 

percentual de fosfato (116% H 3 P 0 4 , 84,04% de P 2 0 5 ) , com agitagao continua. 

As vezes a agua e acrescentada a mistura descrita acima, a fim de facilitar a 

agitagao da solucao. A ultima razao molar entre o N a 4 P 2 0 7 / P 2 0 5 deve ser 

0,85 M e 1,04 M. Apos tres ou quatro horas, a substantia e fortemente 

sol id ifi cad a e logo mais desidratada a 210 °C ou 220 °C por 6 ou 10h. O 

produto resultante contem mais de 90% de pirofosfato dihidrogenado disodico 

(UEDA, 1977; KANAZAWA, 1989). 

O N a 2 H 2 P 2 0 7 6 H 2 0 recristaliza acima da temperatura ambiente a partir de 

uma solucao concentrada do pirofosfato abaixo representado. No processo 

comercial a condensacao de N a H 2 P 0 4 para Na 2 H 2 P20 7 e realizada em um 

conversor de rotagao continua entre uma temperatura de 225 °C e 250 °C, 

controlando a pressao de vapor d'agua para evitar a formagao do metafosfato. 

O Pirofosfato trihidrogenado sodico, N a H 3 P 2 0 7 , e preparado a partir de 

uma mistura equimolecular com porgoes de N a 2 H 2 P 2 0 7 e H 4 P 2 0 7 em uma zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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solucao aquosa a 0 °C. O cristal de N a H 3 P 2 0 7 aparece a partir da solucao apos 

a evaporagao no vacuo. 

Pirofosfatos de potassio -zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA K4P2O7 anidro, tambem sao encontrados na 

forma monohidratado e trihidratado. Pirofosfato de potassio anidro e obtido por 

aquecimento do K 2 H P 0 4 entre 350 °C e 400 °C por 2 ou 3h. O produto assim 

obtido na forma de po deve ser resfriado em dessecador. 

O Pirofosfato de potassio trihidratado, K4P2O7.3H2O e obtido como uma 

fase solida em equilibrio com uma solucao saturada. 

Pirofosfato dihidrogenado dipotassio, K 2 H 2 P 2 0 7 e preparado a partir da 

acidificacao parcial do rCjP 2 0 7 com solucao de HCI a pH 4,5 e adigao de alcool. 

K 2 H 2 P20 7 e dificil preparar por condensagao termica de K H 2 P 0 4 devido a 

formagao competitiva de (KP0 3 ) n . 

Pirofosfatos de amonia - A maior parte dos pirofosfatos de amonia sao 

preparados a partir da amonizagao de uma solugao pura de H 4 P 2 0 7 . E 

adicionado N H 3 ao acido pirofosforico na temperatura abaixo de 10 °C e o 

pirofosfato de amonia cristaliza apos da evaparagao a vacuo ou adigao de 

alcool (KANAZAWA, 1989). 

Pirofosfato monohidratado tetramonia ( N H 4 ) 4 P 2 0 7 . H 2 0 , e precipitado pela 

adigao de alcool etiiico a uma solugao concentrada de pH 6,5 a 0 °C enquanto 

que o anidro e obtido acima de 25 °C. 

Pirofosfato monohidrogeno monohidratado de triamonia, 

( N H 4 ) 3 H P 2 0 7 . H 2 0 , cristaliza a partir de uma solugao aquosa de pirofosfato de 

amonio de pH < 6 a 55 °C. Por outro lado, o sal anidro pode ser obtido acima 

de 55 °C pelo alcool ou por desidratagao do mesmo pirofosfato monohidratado 

(KANAZAWA. 1989). 

A forma monoclinica do pirofosfato dihidrogenado de amonia pode ser 

cristalizado a partir de sua solugao com pH 3,4 por evaporagao ou por adigao 

de etanol a temperatura ambiente ou abaixo. A forma Ortorrombica e 

preparada da mesma maneira com excegao da temperatura, que deve ser 

maior do que a utilizada para a preparagao do pirofosfato na forma zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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monoclinica, ou por adigao de soiidos pirofosfato triamonio para aquecer o 

acido acetico glacial e logo apos filtrar rapidamente o solido cristalizado. 

Pirofosfatos de caicio - pirofosfato dihidrogenado de caicio CaH 2P2 0 7 e 

preparado a partir da adigao do C a ( H 2 P 0 4 ) 2 . H 2 0 a uma taxa de cerca de 

1 g/min em 250 ml de acido fosforico a 85%, que foi rapidamente aquecido a 

210 °C, com agitagao vigorosa. Quando o precipitado de C a H 2 P 2 0 7 aparece, a 

adigao do C a ( H 2 P 0 4 ) 2 . H 2 0 diminui para uma taxa cerca de 0,2 g/min, e 

continua ate cerca de 20% de materia solida em termos de volume. A filtragao 

morna produto obtido e feita antes da refrigeragao. O precipitado e lavado com 

acetona e apos o resfriamento e removido o acido do produto final. O 

C a H 2 P 2 0 7 e seco a temperatura ambiente (KANAZAWA, 1989). 

Pirofosfato de caicio amorfo e obtido a partir da desidratagao do 

C a H P 0 4 . 2 H 2 0 ou C a H P 0 4 a 450 °C. A forma gama do C a 2 P 2 0 7 cristaliza a 

cerca de 530 °C, a forma beta aparece entre 700 °C e 750 °C e a forma alfa e 

obtida por aquecimento da forma beta entre 1140 °C e 1179 °C. 

Os C a 2 P 2 0 7 dihidratados e tetrahidratados cristalizam em solugao de 

C a H 2 P 2 0 7 . C a 2 P 2 0 7 . 2 H 2 0 obtida quando uma solugao aquosa de C a H 2 P 2 0 7 

(1 g em 100 ml de agua) fica em repouso a temperatura ambiente durante 

cerca de uma semana. Os C a 2 P 2 0 7 dihidratados na forma monoclinica 

cristalizam a 45 °C em duas semanas a partir da solugao preparada pela 

mistura de uma solugao saturada CaCI 2 e uma solugao aquosa de C a H 2 P 2 0 7 (1 

g), KCI (10 g) e agua (60 ml). Os C a 2 P 2 0 7 tetrahidratados na forma 

ortorrombica cristalizam a temperatura ambiente a partir da solugao de 1,1 g de 

C a H 2 P 2 0 7 em 200 ml de amonia mais agua durante 24 h. Por outro lado, o 

C a 2 P 2 0 7 na forma monoclinica e obtido quando uma mistura de uma solugao 

2,2 M de acetato de caicio (35 ml) e uma solugao de C a H 2 P 2 0 7 (17 g em 425 

ml de agua) fica em repouso a temperatura ambiente durante 4 ou 5 h. 

Pirofosfato de maqnesio - M g 2 P 2 0 7 e preparado a partir do aquecimento 

do M g N H 4 P 0 4 . 6 H 2 0 acima de 600 °C ou a partir da mistura da solugao 

pirofosfato tetrasodico e da solugao cloreto de magnesio (KANAZAWA, 1989). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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O Pirofosfato se liga ao fosfato de caicio e inibe a formagao e a 

dissolugao dos cristais de fosfato de caicio. Ele inibe os depositos de caicio na 

cultura de tecidos e calcificagaozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA "in vivo", mas falha em influenciar a reabsorgao 

ossea "in vivo", possivelmente pode ser hidrolisados antes que atinja o local de 

agao. Fleisch e seus colaboradores perceberam que os pirofosfatos estavam 

presentes no plasma, na urina, dentes e ossos, e sugeriram que eles poderiam 

regular a formagao e destruigao de tecidos mineralizados "in vivo". Isto poderia 

ser modulado localmente, atraves de trocas em sua sintese e destruigao, pela 

posterior pirofosfatase, entre outras fosfatases alcalinas. Isto explicaria a 

presenga de fosfatase alcalina nos locais de mineralizagao, como resultado de 

sua rapida hidrolise (http: //www.carone.com/genetics, Acesso em: 07/07/2008). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Hidroxiapatita (HAp) 

A hidroxiapatita (HAp) pura e um sal duplo de fosfato tricalcio e hidroxido 

de caicio e sua formula estequiometrica e 2Ca 2 Ca 3 (P0 4 )30H ou 

Caio(P0zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA4 )6 (OH) 2 , com relagao Ca/P igual a 1,67. Entretanto, composigdes 

estaveis de HAp podem ter esta razao estendida para aproximadamente 1,5. 

Seu uso para finalidades clinicas se deve primeiramente a aita compatibilidade 

e osteointegragao do material. Apresenta ausencia de toxicidade local ou 

sistemica, ausencia de resposta a corpos estranhos ou inflamatorios e aparente 

habilidade em se ligar ao tecido hospedeiro (LEGEROS, 1991; LERNER, 1989; 

AMBROSiO et al., 1991; MOREIRA et al., 2003; MOSTAFA, 2005). Estas 

caracteristicas somadas a sua alta capacidade de adsorver e/ou absorver 

moleculas, fazem da hidroxiapatita um excelente suporte para a agao 

prolongada de drogas anticancerigenas no tratamento de tumores osseos. A 

introdugao de drogas anticancerigenas em blocos de hidroxiapatita porosa 

permite que o tratamento da doenga seja realizado com a liberagao gradual da 

droga no organismo (FULMER et al, 1992; SEPULVEDA et al., 1999). Sob este 

aspecto essa tecnica e atrativa, pois combina o tratamento do tumor com a 

substituigao do osso doente (LIU, 1997). 

Estas peculiaridades podem ser explicadas peia natureza quimica deste 

material, ou seja, por ser formado basicamente por ions caicio e fosfato, os 
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quais participam do equilibrio ionico entre o fluido biologico e a bioceramica 

(ANDO, 1958). Pelos resultados obtidos e avaliados desde 1985, quando de 

seu uso, mesmo em situacoes mais criticas como graves pseudo-artroses, 

fraturas com signiftcantes perdas de substancias, sujeitas a esforcos 

mecanicos, tumores, cistos, osteotomias, fixacao de protese e outras 

patologias na area medica, odontologica, na presenca ou nao de processos 

infecciosos. Essa bioceramica tern demonstrado ser capaz de propiciar 

resultados importantes, mesmo porque, comprovadamente o material e 

incorporado a estrutura dos tecidos, mantendo as caracteristicas fisiologicas 

desejaveis (LYNCH et al, 1999). 

Na hidroxiapatita, o grupo fosfato ( P 0 4

3 ) e o grupo hidroxila (OH"), 

juntamente com o caicio, distribuem-se espacialmente segundo um arranjo em 

forma hexagonal, pertencente ao grupo espacialzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA PB^/m. Uma das 

caracteristicas estruturais interessantes da HAp, e que ela permite que os 

grupos OH sejam retirados com relativa facilidade, gerando canais vazios entre 

os hexagonos, formados pelos ions de caicio, por onde podem ser conduzidos, 

para dentro da estrutura do material ceramico, outros ions e moleculas. Os ions 

de caicio podem ser substituidos por uma grande variedade de metais, como 

Chumbo (Pb + 2 ) , Cadmio (Cd + 2 ) , Cobre (Cu + 2 ) , Zinco (Zn + 2 ) , Estroncio (Sr + 2 ) , 

Cobalto (Co + z ) , Ferro (Fe + 2 ) (ANDO, 1958). Essas s u b s t i t u t e s podem alterar 

a cristalinidade, os parametros de rede, as dimensoes dos chstais, a textura 

superficial, a estabilidade e a solubilidade da estrutura da hidroxiapatita (MA et 

al,1993). 

A seletividade da HAp por cations metalicos foi explicada considerando-

se o raio ionico e a eletronegatividade dos ions (FOOK, 2005), cations com raio 

ionico maior que o do caicio, poderiam ser incorporados na estrutura da apatita 

mais facilmente dos que os de menor raio ionico. Isto resulta em uma expansao 

dos parametros de redezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a e c, aumentando volume da ceiula unitaria. A 

substituicao do caicio (raio ionico igual a 0,99 A) por um cation menor, por 

exemplo, o cromo (raio ionico igual a 0,63 A), resulta na contracao dos 

parametros a e c resultando na reducao do volume da ceiula unitaria 

(RAYNAUD et al., 2002; RODRIGUEZ e REG!, 2000). 
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A estrutura cristalina da HAp similar a parte mineral dos ossos e dentes 

foi determinada em 1930 por Naray-Szabo e Mehmel, em invesligagoes 

independentes. Assim sendo, dentre os fosfatos de calcio a fase mais 

pesquisada, para apJicacao bioiogica e a HAp, que apresenia densidade 

d = 3,219 g/ml e as seguintes dimensdes da celula unitariazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a = 9,432 A e c = 

6,881 A. Deve-se destacar que a substituigao do ion OH pelo ion fluoreto (F) 

significa maior estabilidade quimica, em virtude de que a coordenagio com o 

•fluor e simetrica. Esta e uma das razoes para a aplicacao de Fluor nos 

tratamentos dentarios (LEEUW, 2002). 

Fonte: Legeros, 1991. 
Figura 11; Estrutura crisiaiina da hidroxiapatita. 

Em relagao ao comportamento dos fosfatos de calcio no corpo, deve ser 

considerado o fato de que os fluidos corporeos, como o sangue, contem ions 

calcio e fosfatos. Assim, o estudo da interacao com um implante nao e simples 

e deve ser considerado os niveis de saturagio, supersaturagao ou diluigao dos 

ions. Em relagio ao carater acido, os fosfatos de calcio com Ca/P elevado 

precipitarn em meio alcalino, enquanto que fosfatos com reiagoes Ca/P 

inferiores precipitarn em meio acido. Clinicamente, o pH prdximo das celulas 

macrofagos e osteoclastos e aproximadamente 5, devido a forrnagao de acido 

latico e, portanto, levam a dissolugao de hidroxiapatita deficiente de calcio 

(ACP) e a hidroxiapatita estequiometiica (HAp). Enquanto que proximo dos 

osteoblasts , que liberam amonia, o pH pode alcangar 8,5 e podem induzir a 

forrnagao de cristais de hidroxiapatita deficiente em calcio e hidroxiapatita 

estequiometrica (RHEE, 2002, RODRIGUEZ e REGi, 2000). 
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A hidroxiapatita bioiogica e sintetica difere em estequiometria, 

composicao, cristalinidade e propriedades fisicas e mecanicas. A HAp bioiogica 

ocorre nos tecidos rigidos ou calcificados na forma de osso, esmalte e dentina 

e, ocorre tambem, em certas patologias como pedras nos rins ou urinarias. As 

apatitas biologicas sao, basicamente, apatitas carbonatadas e deficientes em 

calcio. No caso da apatita carbonatada a ocorrencia se da pela substituicao do 

ion carbonato ( C O 3 2 ) , nos sitios da hidroxila (OH 1 ) e fosfato ( P 0 4

3 ) , e sao 

denominadas, respectivamente, hidroxiapatitacarbonatada (RODRIGUEZ-

LORENZO, 2001; RUY et al, 2002: VARMA e BABU, 2005). 

Fosfato tetracalcio (TeCP) 

O fosfato tetracalcio (TeCP) possui composicao quimica C a 4 0 ( P 0 4 ) 2 , 

com razao atomica Ca/P igual a 2,0 se apresenta em uma unica fase, possui 

estrutura cristalina monoclinica, pertencente ao grupo espacial P2 1 e 

dimensoes de celula unitaria a=7,023zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA A, b=11,986 A, c=9,473 A e p=90,90° A 

(SILVA, 2006). Ha oito atomos de Calcio (Ca), quatro grupos de fosfato (P0 4 ) e 

dois atomos de oxigenio (O). Cada um dos sete atomos de calcio e 

coordenado por sete atomos de oxigenios e os restantes de um a oito 

oxigenios. A estrutura cristalografica contem o ttpo de celula, com quatro folhas 

perpendiculares a [010]. Cada folha contem duas colunas com [Ca-P0 4 ] e uma 

coluna com [Ca - Ca]. Quando a mistura estequiometrica de C a 2 P 2 0 7 e C a C 0 3 

e aquecida em vacuo, as seguintes reacoes ocorrem. 

I » 
C a 2 P 2 0 7 + C a C 0 3 , C a 2 P 2 0 7 + 2CaO + 2 C 0 2 | • 

650 °C-840 °C 700 °C 

111 
C a 3 ( P 0 4 ) 2 + CaO 1/3 HAp + 2/3 CaO 

800 °C 

LV 
C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 + H 2 0 | (equacao 7) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

> 

1200°C 

43 



Quando a atmosfera esta livre de agua, C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 se forma atraves do 

processo 1, II e IV, ou seja, a preparacao de C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 , pode ser realizada 

pelo rapido resfriamento em ar para impedir a reacao in versa do IV, e por 

resfriamento normal em atmosfera livre de agua, acima de 1200 °C. Na 

verdade, e preparada pelo aquecimento da mistura em 1300 °C por 6 horas no 

vacuo e posterior resfriamento rapido (KANAZAWA, 1989). 

C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 reage facilmente com o vapor de agua contido no ar, 

mesmo a altas temperaturas e forma HAp como segue: 

3 C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 ^ HAp + 2CaO (1100zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA ° C - 1420 °C) (equacao 8) 

Essa conversao foi estuda por meio dos seguintes metodos: TG, 

difracao de raios-X e infravermelho. Aumentos no peso refletem na reacao dos 

fosfatos com H 2 0 no vacuo, e ocorrem as seguintes mudancas de fases como 

esta apresentada na reacao abaixo. 

( — • I ) 

C a 4 ( P 0 4 ) 2 0 „ HAp+ 2CaO * (H • 0)Ap+ 2CaO 

- 420 °C 
J zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAi - 850 °C 

13—zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA>E 
- 1200"C 

r 

C>*-F <1050 °C C a 4 ( P Q 4 ) 2 0 

Resfriado gradualmente 

Resfriado rapidamente 

(equacao 9) 

Onde (H " 0 )Ap e hidroxiapatita sugerido a partir de redugoes de peso 

sem alteragSes na fase entre C e D (KANAZAWA, 1989). 
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3 MATERIAIS E METODOS 

Neste capftulo serao apresentadas as metodologias empregadas e os 

materials utilizados para a realizagao do processo de obtengao dos pos de 

fosfatos de calcio de reiagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0. Tambem e apresentada uma 

breve descricao das tecnicas usadas nas caracterizacoes das amostras dos 

pos de fosfato de calcio, durante a fase experimental, indicando os parametros 

considerados e os objetivos de cada uma delas. 

3.1 Materials 

3.1.1 Reagentes zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Os seguintes reagentes foram utilizados nesta pesquisa: 

• Hidroxido de calcio - Ca(OH) 2 fornecido pela Vetec; 

• Acido fosforico - H 3P0 4 fornecido pela Reagentes Anaiiticos Dinamica. 

3.1.2 Solvent© 

O seguinte soivente utilizado foi: 

• Agua deionizada, obtida atraves de deionizador Permution. 

3.2. Metodos 

3.2.1 PreparagSo das Soluc6es 

A composicao de uma solugao e expressa pela concentragao de um ou 

mais de seus componentes. A molaridade e usualmente a unidade de 

concentragao mais utilizada, devido a facilidade em se preparar uma solugao 

de concentragao conhecida pela pesagem do soluto. O soluto inicialmente e 

dissolvido em uma pequena quantidade de soivente e a seguir se adiciona a 

45 



quantidade suficiente de soivente para completar o volume final (RUSSEL, 

1994). 

Para o prepare das solucoes se utiliza os calculos quimicos. Estes sao 

baseados nas leis das reacoes quimicas. Analisando essas leis e outras 

evidencias, podemos concluir que as substantias sao constituidas por atomos 

que se conservam durante a reacao e e esse principio que norteia a execugao 

dos calculos. 

Para o prepare da suspensao alcalina de hidroxido de calcio utilizou a 

equacao 10. Por meio da expressao abaixo se determinou a massa da 

suspensao segundo o volume desejado. 

mi =zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Cn.Mi.V, (equacao 10). 

Onde: 

m , e a massa do soluto (hidroxido de calcio) que se quer determinar; 

Mi e a massa molecular do hidroxido de calcio; 

C n e a concentragao molar ou molaridade que se deseja preparar a solugao; 

V e o volume da solugao (agua deionizada). 

Para o prepare da solugao de acido fosforico (H 3 P0 4 ) . O volume de zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

H3PO4 foi determinado utilizando 0 processo de dissolugao, redugao da 

concentragao da solugao, expressa pela equagao 11. 

C n i V i = C n 2 .V 2 (equagao 11). 

Onde: 

C n i e a concentragao inicial (do reagente acido fosforico); 

V-tzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA e 0 volume inicial (quantidade de acido fosforico a ser diluido); 

Cn2 e a concentragao final (concentragao que se deseja preparar a solugao): 

V 2 e 0 volume final (volume da solugao) que se deseja obter segundo a 

estequiometria determinada na reagao. 
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3.2.2zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Balanceamento Estequiometrico 

Antes do preparo da solucao apresentado no item 3.2.1, para a obtencao 

dos pos se fez o balanceamento estequiometrico dos fosfatos de calcio CPP, 

HAp e TeCP, representado abaixo pela reacao direta de neutralizacao. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i) Balanceamento estequiometrico da relagao Ca/P 1,0. 

2 Ca(OH)2(aq} + 2 H 3 P0 4 ( i ) • Ca2P207(s) + 5 H 2 0 ( V ) (equacao 12) 

ii) Balanceamento estequiometrico da relagao Ca/P 1,67. 

10 Ca(OH) 2 ( a q ) + 6 H 3 P0 4 ( i ) • C a 1 0 (P0 4 ) 6 (OH) 2 ( s ) + 18 H 2 0 ( v ) (equacao 13) 

Hi) Balanceamento estequiometrico da relagao Ca/P 2,0. 

4 Ca(OH) 2 ( a q ) + 2 H 3 P0 4 ( i } „ Ca 4 0(P0 4 )2( S ) + 7 H 2 0 ( V ) (equagao 14) 
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f •• • " • — _ _ _ _ _ zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
Balanco estequiometrico das 

reacoes diretas 

Preparagoes das solugoes de 

Ca(OH) 2 e H 3 P 0 4 

CPP - Ca/P = 1,0 

(100 m l ) - > C a ( O H ) 2 

(100 m l ) - + H 3 P 0 4 

1 M - 3 M - 5 M 

HAp - Ca/P = 1,67 

(100 m l ) ^ C a ( O H ) 2 

(60 ml) - * H 3 P 0 4 

1 M - 3 M - 5 M 

TeCP - Ca/P = 2,0 

(100 m ! ) ^ C a ( O H ) 2 

(50 ml) —zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA H3PO4 
1 M - 3 M - 5 M 

Obtengao dos fosfatos de calcio 

com concentragao 1M, 3M, 5M 

Amostras Ca/P 1,0 

100STT1M 

100STT3M 

100STT5M 

Amostras Ca/P 1,67 

167STT1M 

167STT3M 

167STT5M 

Amostras 2.0 

200STT1M 

200STT3M 

200STT5M 

Figura 12: Fluxograma do preparo das solucoes por balanceamento estequiometrico. 

A razao estequiometrica (base para acido) parazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0 CPP e 2:2, HAp e 10:6 

e TeCP e 4:2. Nos calculos estequiometricos, considera-se que as 

modificagoes qu(micas que ocorrem sao devidas a uma unica reacao, que se 

processa totalmente. Logo a pos foi convencionado que as solucoes seriam 

preparadas com concen t ra tes molares igual a 1M, 3M e 5M, para cada um 

dos fosfatos estudado nesta pesquisa. Tendo tres amostras de cada fosfato de 

concentracoes diferentes. A composicao estequiometrica dos fosfatos de 

calcio, tambem chamada de formula estequiometrica, e o estudo da relacao 

entre a formula de fosfato de calcio que se pretende obter e a proporcao de zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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seus constituintes (FULMER et a!, 1992; HAYEK & NEWESLEY, 1963; 

RUSSEL, 1994). 

3.2.3 Obtengao dos pos de fosfato de calc io 

Para a obtengao dos pos de fosfato de calcio de relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 

2,0, foi realizado um processo de obtengao via umida envolvendo uma reagao 

acido-base denominada neutralizagao entre as solugoes de acido fosforico e 

hidroxido de calcio com concentragoes (1 molar, 3 molar e 5 molar). A solugao 

acida (1M) foi adicionada com controle de vazao a solugao alcalina (1M), 

previamente aquecida a temperatura de ± 80°C, sob constante agitagao 

magnetica. Apos a completa adigao da solugao de acido fosforico, o produto 

obtido permanece por um periodo de ± 50 minutos, sob agitagao magnetica a 

temperatura de 100 °C, para atingir a viscosidade desejada. Atingida a 

viscosidade desejada, foi obtida uma pasta viscosa de fosfato de calcio e esta 

foi levada para a estufa a 110 °C, por 24 horas. 

Em seguida, o material seco foi passado em peneira de malha 200zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA pm. 

Uma parte do material foi encaminhado para caracterizagao por difragao de 

raios-X (DRX), espectroscopia por infravermelho (FTIR), microscopia eletronica 

de varredura (MEV) e microanalise por raios-X (EDS). A outra parte foi 

sinterizada em forno convencional a 900 °C e logo apos tambem caracterizada 

pelas mesmas tecnicas citadas anteriormente. O mesmo procedimento foi 

realizado para obtengao dos fosfatos de calcio a 

3 molar e 5 molar. O fluxograma apresentado na Figura 12 apresenta a 

metodologia e descreve as etapas e a sequencia de desenvolvimento da 

pesquisa. 

Em comparagao com outros metodos sugeridos na literatura, o metodo 

de reagao de neutralizagao foi escolhido em virtude da simplicidade da reagao, 

do baixo custo dos reagentes, da facilidade de sua compra e do grau de pureza 

adequado. Alem disto, o subproduto da reagao e a agua, nao causando 

maiores problemas quanta a utilizagao do produto da reagao como 

biomateriais. 
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Figura 13; Fluxograma da metodologia da pesquisa 

3.2.4 Caracterizagao dos pos CPP, HAp e TeCP 

A analise dos p6s de fosfato de calcio foi realizada sem tratamento 

termico e apos o tratamento termico a 900 °C por duas horas, utiltzando a 

tecnicas de difragao de raios-X (DRX), espectroscopia no infravermelho (FTIR), 

microscopia eletronica de varredura (MEV) e microanalise por raios-X (EDS). 

Foram analisadas um total de dezoito amostras em forma de p6, por meio das 

caracterizagoes citadas anteriormente, nove sem tratamento termico e nove 

com tratamento termico. 
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3.2.4.1 Difracao de raios-X 

A Difracao de raios-X (DRX) e um metodo pratico e eficiente para 

determinar a estrutura de compostos cristalinos. A analise por DRX foi utiiizada 

para confirmar a eficiencia do metodo de reacao de neutralizagao identificando 

as fases presentes de acordo com as relagdes Ca/P estudadas. 

A incidencia do feixe de raios-X sobre uma amostra pode causar uma 

interferencia, construtiva ou destrutiva, caso os espacamentos interplanares da 

amostra forem da mesma magnitude das ondas dos raios-X (CALLISTER, 

2002; SKOOG et al, 2002). O feixe de raios-X pode ser espalhado por um 

arranjo paralelo de pianos interatomicos que possuem o mesmo indice de 

MillerzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (h,k,l) separados por uma mesma distancia interplanar dhki. Se os feixes 

de raios-X, paralelos e em fase, incidirem nestes pianos em um angulo 0 e 

satisfizerem a Lei de Bragg, representada na equagao 15, pode-se relacionar o 

comprimento de onda dos raios-X e o espago interatomico ao angulo do feixe 

difratado. E atraves da comparagao dos dados obtidos com as fichas padroes 

da base de dados mantida pelo JCPDS (Joint Committe of Powder Diffraction 

Standards), identificar as fases presentes no composto. 

nA = tihki sen 9, (equagao 15) 

Onde 

n e a ordem de reflexao (considerando um onda monocromatica n = 1) 

A e o comprimento de onda 

sen 9 (angulo entre o feixe e o piano) nao excede a unidade. 

A analise de difragao de raios-X foi realizada no laboratorio de 

caracterizagao de materiais (UAEMa / CCT/UFCG) e conduzida a temperatura 

ambiente em um equipamento Shimadzu XRD-6000 a 40 kV e 30 mA e com 

um comprimento de onda A CuKa = 0,154 nm. A amostra em forma de po 

(#200) foi analisada em um intervalo de varredura de 28, entre 10 e 70 graus, a 

uma taxa de 2 °/min. 
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3.2.4.2 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

O espectro de infravermelho e constituido por bandas de absorcao que 

correspondem as frequencias de ligagoes dos atomos que compoem o 

material. A intensidade dos picos no espectro e uma indicagao direta da 

quantidade do material presente. 

Esta tecnica foi utilizada para identificar a composicao quimica atraves 

das bandas de absorcao caracteristicas dos grupos presentes nos fosfatos de 

calcio de relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0 selecionados para este estudo. 

As analises foram reaiizadas em um espectrometro AVATAR TM 360 

ESP Nicolet (UAEMa/ CCT/UFCG) e com varredura de 4000 a 400 cm" 1, 

regiao do infravermelho medio que corresponde a area de interesse de acordo 

com as caracteristicas do material a ser analisado. As amostras foram 

analisadas na forma de pastilha feita a partir da mistura de 0,007g do po com 

0,1g de KBr e prensada a 5 toneladas durante 30 segundos. 

3.2.4.3 Microscopia Eletrdnica de Varredura 

O microscopio eletronico de varredura (MEV) e um dos equipamentos 

mais versateis usado na caracterizagao dos objetos solidos, sendo capaz de 

produzir imagens de alta ampliagao (ate 300.000x) e resolugao. 

A analise microestrutural permite entender as correlagoes. 

microestrutura, defeitos, propriedades. Na microscopia eletrdnica a area ou o 

microvolume a ser analisado e irradiado por um fino feixe de eletrons e como 

resultado da interagao do feixe de eletrons com a superficie da amostra, uma 

serie de radiagoes sao emitidas, tais como: eletrons secundarios, eletrons 

retroespalhados, raios-X, etc. Os microscopios eletronicos de varredura 

normalmente possuem detectores de eletrons secundarios para obtengao de 

imagens topograficas da superficie de alta resolugao, necessaria para se 

entender o comportamento de superficies. Os retroespalhados para fornecerem 

imagem caracteristica de variagao de composigao. E os detectores de raios-X 

usados mais especificamente para analise quimica. 
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Para analise microestmtural da topografia da superficie das amostras de 

fosfato de calcio de relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0 foram obtidas imagens 

topograficas por microscopia eletronica de varredura. Utilizando um 

equipamento modelo XL-30-ESEM marca Philips, localizado no Laboratorio 

Institucional de Microscopia Eletronica de Varredura (LIMEV) da UFRN. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.2.4.4 Microanalise por raios-X 

A microanalise por raios-X e uma tecnica baseada na fluorescencia de 

raios-X por excitagao eletronica, utilizada em microscopios eletronicos de 

transmissao e principalmente de varredura, destinada a analises qualitativas e 

quantitativas de amostras. 

A finalidade do detector de raios-X, acoplado ao microscopio eletronico 

de varredura, e receber a maior quantidade possivel de raios-X que emergem 

de areas ou volumes do especime bombardeado por eletrons e analisar suas 

energias e comprimentos de onda, para identificar os elementos quimicos e 

sua proporgao na amostra. Os tipos de detectores de raios-X sao: 

> Detector de cristal por determinacao de comprimento de onda 

(WDS). 

> Detector do estado solido de energia dispersiva (EDS). 

Como os raios-X sao gerados de profundidades maiores que outros sinais, 

o uso destes nao e adequado para a caracterizagao de superficies com 

gradiente de concentragao. So e possivel a analise de posigao precisa 

(pontual) em amostras planas e finas, devido ao espalhamento do feixe na 

amostra e ao efeito de absorgao e de fluorescencia de raios-X no volume da 

amostragem. A analise qualitativa de elementos presentes e feita facilmente. Ja 

a analise quantitativa requer aquisigao de dados, identificagao de elementos, 

subtragao dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA background, bem como corregoes relativas a absorgao, a 

fluorescencia e ao numero atomico. 
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Por meio da microanalise por raios-X, realizada no microscopio 

eletronico de varredura, pode-se identificar os elementos quimicos presentes 

nas amostras de fosfato de calcio de relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0, atraves do 

espectro de raios-X emitido pela amostra. 

Neste trabalho a analise quimica foi realizada no equipamento fabricado 

pela Philips, modelo XL-30-ESEM, acoplado com sistema para microanalise 

por raios-X com detector do tipo EDS, instalado no Laboratorio Institucional de 

Microscopia Eletronica de Varredura (LIMEV) da UFRN. 
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4zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA R E S U L T A D O S E D ISCUSSAO 

Neste capitulo sera inicialmente apresentado a relagao estequiometrica 

dos fosfatos de calcio com relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0. E logo apos serao 

apresentados e discutidos os resultados das caracterizagoes por: 

espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier, difragao de 

raios-x. microscopia eletronica de varredura e microanalise por raios-X de 

acordo com as relagoes Ca/P estudadas. 

4.1 Caracterizagao por difragao de raios-X (DRX) 

O metodo de difratometria de raios-X foi realizado para identificar as 

fases dos fosfatos de calcio presente na amostras preparadas segundo a razao 

estequiometrica da relagao Ca/P 1,0, 1,67 e 2,0. Os tres primeiros graficos 

apresentam as amostras de fosfato de calcio sem tratamento termico. Todos os 

difratogramas apresentados foram comparados com o padrao do banco de 

dados do JCPDS. As fichas padroes do JCPDS estao registradas no anexo A 

desta dissertagao. 

A Figura 14 apresenta os resultados da amostra preparada com Ca/P 

1,0 obtida a 1 molar, 3 molar e 5 molar. 
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Figura 14: Difratogramas das amostras 100STT1M, 100STT3M e 100STT5M. 

Os resultados obtidos por difragao de raios-X (Figura 14) das amostras 

100STT1M, 100STT3M e 100STT5M s i o semelhantes entre si, e apresenta o 

mesmo resultado para o espectro de cada amostra. O s difratogramas plotados 

revelaram que todas as amostras apresentam em sua composrgao a presenca 

das fases: a-pirofosfato de calcio (a-CPP), (JCPDS: 9-345), B-pirofosfato de 

calcio (B-CPP), (JCPDS: 9-346) e o-fosfato de tricalcio (a-TCP), (JCPDS: 9-

348). Evidenciando que o aumento da molaridade nas solu?6es de partida nao 

influenciou na obtencdo dos pos das amostras 100STT1M, 100STT3M e 

100STT5M. 

A Figura 15 mostra os difratogramas das amostras preparadas com 

Ca/P 1,67 obtida a 1 molar, 3 molar e 5 molar. 
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Figura 15: Difratogramas das amostras 167STT1M, 167STT3M e 167STT5M. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Nas amostras 167STT1M, 167STT3M e 167STT5M obtida sem 

tratamento termico (Figura 15), a amostra 167SST1M resuitou em uma apatita 

monofasica que e a prbpria hidroxiapatita (HAp), (JCPDS: 9-342). Para as 

amostras 167STT3M e 167STT5M se tern uma combinagSo de fases. O 

resuttado da amostra 167STT3M revelou em sua composigio presenca de 

monetita (DCP), (JCPDS: 9-080) e hidroxiapatita (HAp), (JCPDS: 9-342) e um 

pico nao identificado, provavelmente de outra fase de fosfato de calcio. A 

amostra 167STT5M apresenta em sua constituigao hidroxiapatita (HAp), 

(JCPDS: 9-342) e tracos de a-pirofosfato de calcio (a-CPP), (JCPDS: 9-345). 

Ha sempre uma diferenga entre os espectros das amostras 167STT1M, 

167STT3M e 167STT5M, isto se deve as condigoes da cinetica da reagao, no 

momento que estava ocorrendo a reagao. 

Na Figura 16 os difratogramas apresentam as amostras preparadas com 

Ca/P 2,0 obtido a 1 molar, 3 molar e 5 molar. 
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Figura 16: Difratogramas das amostras 200STT1M, 200STT3M e 200STT5M. 

As amostras 200STT1M, 200STT3M e 200STT5M mostradas nos 

espectros de difracao (Figura 16) apresentam os mesmos picos caracteristico, 

o fosfato tetracalcio (TeCP), (JCPDS: 25-1137), a hidroxiapatita (HAp), 

(JCPDS. 9-342) e um pico n i o identificado referente a uma outra fase de 

fosfato de calcio. 

Nos difratogramas das figuras 14, 15 e 16, analisando espectro por 

espectro observa-se que a sintese dos fosfatos de calcio nao condicionada a 

um tratamento termico resulta em uma combinagio de fases com excecao da 

amostra 167STT1M. 

Os graficos apresentados abaixo nas Figuras 17, 18 e 19 s i o referentes 

as amostras que foram condicionadas a um tratamento termico de 900 °C por 

duas horas. A Figura 17 mostra os difratogramas das amostras 100CTT1M, 

100CTT3M e 100CTT5M referente a Ca/P 1,0 obtidos a 1 molar, 3 molar e 5 

molar. 
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Figura 17: Difratogramas das amostras 100CTT1M, 100CTT3M e 100CTT5M. 

Os principals picos de difracao de raios-X das amostras 100CTT1M, 

100CTT3M e 100CTT5M e suas respectivas intensidades sao semelhantes 

entre si. Apos passarem por tratamento termico essas amostras apresentaram 

apenas a fase B-pirofosfato de caicio (B-CPP), (JCPDS. 9-346) e B-fosfato de 

tricalcio {B-TCP), (JCPDS: 9-169). A Tabela 9 apresenta as fases presentes 

nas amostras preparadas com Ca /P 1,0. 

Tabela 9 - Resultados dos difratogramas das amostras preparadas com 

Ca/P 1,0. 

Amostras preparadas com Ca/P 1,0 

Sem tratamento termico Com tratamento termico 

100STT1M 100STT3M 100STT5M 100CTT1M 100CTT3M 100CTT5M 

a-CPP a-CPP a-CPP B-CPP B-CPP B-CPP 

B-CPP B-CPP B-CPP P-TCP B-TCP B-TCP 

a-TCP a-TCP a-TCP 
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O s resultados apresentados na Tabela 9 referentezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA a difragao de raios-X, 

confirma que as diferentes concentragoes molares das solugoes de partida ern 

que foi preparada cada amostra, n io influenciaram na formag§o de fases das 

amostras preparadas estequiometicamente a 1 molar, 3 molar e 5 molar. A 

sintese do fosfato de calcio de Ca/P 1,0 sem tratamento termico resultou nas 

seguintes fases. a -CPP, 8-CPP e a-TCP.zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA M para os pos tratados termicamente 

temos a fase 8-CPP e a fase B-TCP. Na Figura 18 temos os difratogramas 

referente a Ca/P 1,67 obtidos a 1 molar, 3 molar e 5 molar. 
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Figura 18: Difratogramas das amostras 167CTT1M, 167CTT3M e 167CTT5M. 

O resultado obtido para a amostra 167CTT1M (Figura 20) resultou na 

formagao da hidroxiapatita monofasica (HAp), (JCPDS: 9-342) . As amostras 

167CTT3M e 167CTT5M tambem apresentaram estrutura tipica da 

hidroxiapatita com um pico caracteristico da fase p-fosfato tricalcio (B-TCP), 

(JCPDS: 9-169). A Tabela 10 apresenta os resultados da difragao de raios-X 
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das amostras de Ca/P 1,67 obtidas sem tratamento termico e com tratamento 

termico, nas mesmas concentragoes ja citadas anteriormente. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 10 - Resultados dos difratogramas das amostras preparadas com 

Ca/P 1,67. 

Amostras preparadas com Ca/P 1,67 

Sem tratamento termico Com tratamento termico 

167STT1M 167STT3M 167STT5M 167CTT1M 167CTT3M 167CTT5M 

HAp HAp HAp HAp HAp HAp 

DCP a-CPP B-TCP B-TCP 

O resuitado apresentado na Tabela 10 para a amostra 167STT1M 

revela uma unica fase tanto para a amostra 167STT1M quanto para a amostra 

167CTT1M. O aumento da concentragao evidenciou uma combinacao de fases 

para as amostras 167STT3M, 167STT5M, 167CTT3M e 167CTT5M. Sendo 

que nas duas ultimas amostras citadas anteriormente 167CTT3M e 167CTT5M, 

se tern a formacao da fase HAp e da fase B-TCP, as ceramicas que contem 

este material tern sido utilizada com sucesso em aplicacoes em vivo, pois os 

poros formados durante a dissolucao preferencial B-TCP favorecem a formacao 

da apatita bioiogica (LEGEROS.1991). Ja para a amostra 167STT3M, a fase 

HAp e a fase DCP ficam evidenciadas, na amostra 167STT5M a fase HAp e a 

fase a-CPP. 

A Figura 19 apresenta os espectros referentes a difragao de raios-X das 

amostras preparadas com Ca/P 2,0 obtidos nas concentragoes 1 molar, 3 

molar e 5 molar. 
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FigurazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 19: Difratogramas das amostras 2G0CTT1M, 200CTT3M e 200CTT5M. 

Entretanto como pode ser visto na Figura 19 quando as amostras 

200CTT1M, 200CTT3M e 200CTT5M sao sinterizadas a 900 °C ha formacao 

apenas de hidroxiapatita na amostra 200CTT1M e predominancia de 

hidroxiapatita com tracos de 6-fosfato tricalcio nas amostras 200CTT3M e 

200CTT5M, isto se deve ao tratamento termico, pois s6 podemos forma fosfato 

tetracalcio a temperaturas superiores a 1300 °C. Logo os resultados confirmam 

os resultados descritos na literatura de que as fases dos fosfatos de caicio sao 

obtidas de acordo com a estequiometria da reagao e do tratamento termico 

(AOKI, 1991; KANAZAWA, 1989). 

A Tabeta 11 apresenta os resultados das fases obtidas por difracao de 

raios-X do fosfato de calcio preparado estequiometricamente para Ca /P 2,0. 
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Tabela 11 - Resultados dos d i f ratogramas das amostras preparada com 

Ca/PzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 2,0. 

Amostras preparadas com Ca/P 2,0 

Sem tratamento termico Com tratamento termico 

200STT1M 200STT3M 200STT5M 200 CTT1M 200CTT3M 200CTT5M 

HAp HAp HAp HAp HAp HAp 

TeCP TeCP TeCP B-TCP B-TCP 

Ni NI Nl 

Os resultados de difragao de raios-X para as amostras preparadas com 

Ca/P 2,0 em concentragoes 1 molar, 3 molar e 5 molar, sem tratamento termico 

evidenciou em uma combinagao de fases HAp e TeCP e uma fase nao 

identificada que provavelmente seja um fosfato de calcio. Para as amostras 

com tratamento termico obteve-se apenas uma unica fase HAp para as 

amostras preparadas a 1 molar, nas amostra preparadas a 3 e 5 molar temos 

predominancia de HAp com tragos de B-TCP. 

4.2 Caracterizagao por Espectroscopia no Infravermelho com 

transformada de Fourier (FTIR) 

A analise por espectroscopia no infravermelho com transformada de 

Fourier (FTIR) foi realizada para verificar a eficacia do processo de obtengao 

dos pos de fosfatos de calcio identificando suas bandas caracteristicas. E uma 

analise complementar a analise de difragao de raios-X. 

A analise dos espectros na regiao do infravermelho e uma ferramenta 

importante para uma avaliagao qualitativa da presenga de grupos inorganicos 

(fosfatos). A tabela 12 traz um resumo das absorgoes observadas no espectro 

para compostos inorganicos. 
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Tabela 11 - Resultados dos d i f ratogramas das amostras preparada com 

Ca/P 2,0. 

Amostras preparadas com Ca/P 2,0 

Sem tratamento termico Com tratamento termico 

200STT1M 200STT3M 200STT5M 200 CTT1M 200CTT3M 200CTT5M 

HAp HAp HAp HAp HAp HAp 

TeCP TeCP TeCP B-TCP B-TCP 

Nl Nl Nl 

Os resultados de difragao de raios-X para as amostras preparadas com 

Ca/P 2,0 em concentragoes 1 molar, 3 molar e 5 molar, sem tratamento termico 

evidenciou em uma combinagao de fases HAp e TeCP e uma fase nao 

identificada que provavelmente seja um fosfato de calcio. Para as amostras 

com tratamento termico obteve-se apenas uma unica fase HAp para as 

amostras preparadas a 1 molar, nas amostra preparadas a 3 e 5 molar temos 

predominancia de HAp com tragos de B-TCP. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4.2 Caracterizagao por Espectroscopia no Infravermelho com 

transformada de Fourier (FTIR) 

A analise por espectroscopia no infravermelho com transformada de 

Fourier (FTIR) foi realizada para verificar a eficacia do processo de obtengao 

dos pos de fosfatos de calcio identificando suas bandas caracteristicas. E uma 

analise compiementar a analise de difragao de raios-X. 

A analise dos espectros na regiao do infravermelho e uma ferramenta 

importante para uma avaliagao qualitativa da presenga de grupos inorganicos 

(fosfatos). A tabela 12 traz um resumo das absorgoes observadas no espectro 

para compostos inorganicos. 
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Tabela 12 - Bandas de Absorgao na regiao do infravermelho. 

Regiao de Absorgao (cm"1) Designagao 

3580 v

5 estiramento OH de hidroxila 

3400 v 5 estiramento OH de H 2 0 

1645 deformagao H-O-H de H 2 0 

1470-1420 v i estiramento simetrico de C0 3

2 ~ 

1128 v 6 estiramento P 0 3 " em H P 0 4

2 

1100, 1093, 1047 v 3 estiramento assimetrico de P0 4

3 ~ ou v 6 

estiramento P 0 3 em HP0 4

2 ~ 

965 V-, estiramento simetrico P 0 4

3 " 

918 v 3 estiramento P-OH emzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA HPO/~ 

884 v 2 estiramento antissimetrico de C0 3

2 ~ 

650 vibragoes OH de hidroxila 

616, 581 v 4 deformagao O-P-0 em P 0 4

3 " ou v 4 

deformagao O-P-O em H P 0 4

2 " 

535 v 7 estiramento P-OH em H P 0 4

2 

Fonte: Nordstrom & Karissom, 1990; Kandori et al, 1995. 

As amostras caracterizadas por espectroscopia no infravermelho com 

transformada de Fourier (FTIR) serao analisadas segundo as regioes de 

absorgao apresentada na tabela 12. Os espectros de infravermelho com 

transformada de Fourier abaixo refere-se aos fosfatos de calcio sem tratamento 

termico. 

A Figura 20 apresenta os espectros de infravermelho com transformada 

de Fourier das amostras sem tratamento termico obtido nas concentragoes 1 

molar, 3 molar e 5 molar. 
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Figura 20: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 1,0 a 1M, 3M e 5M sem 

tratamento termico. 

Os Espectros da Figura 20 referente as amostras com Ca/P sem tratamento 

termico nas concentragoes (1M, 3M e 5M), nao apreserrtam bandas caracteristicas 

dos fosfatos, sendo notorio a semelhanca entre eles. Este fato se deve a ausencia de 

tratamento termico, mas e nitida a presenca de bandas de absorcao de H 2 0 nas 

regioes 3292,1 (100STT3M), 3455,9 (100STT5M) e 3486,8 cm 1 (100STT1M). Nao 

existe diferenca entre as amostras em relagao a influencia das concentragoes 1M, 3M 

e5M. 

A Figura 21 mostra os espectros de infravermelho com transformada de 

Fourier da amostra preparada com Ca/P 1,67 sem tratamento termico e obtida 

em diferentes concentragoes (1M, 3M, 5M). 
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Figura 21: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 1,67 a 1M, 3M e 5M sem 

tratamento termico. 

As bandas de absorcao referente aos espectros das amostras Ca/P 1,67 

obtidas com concentracao 1M, 3M e 5M, (Figura 21), mostra que a regiao de 

3440,5 cm' 1 (167STT1M), 3425,1 c m 1 (167STT3M) e 3471,4 cm"1 (167STT5M) 

correspondem ao v

5 estiramento OH do grupo H 2 0 sao muito alargadas 

confirmando a presenca de um alto teor de H 2 0 na sua constituicao. Sendo que os 

espectros das amostras 167STT1M e 167STT5M alem das bandas atribuidas ao 

grupo H 2 0, possuem uma semelhanca com os espectros da 167CTT1M e 

167CTT5M submetida a tratamento termico a 900 °C apresentado na Figura 

24. A amostra 167STT1M apresenta bandas na regiao de 1049,1 cm"1 

correspondente aos grupos fosfatoszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA PO4
3

" e na regiao de 833,1 e 1481,1 cm"1 

referente ao carbonato (CO3
2

). Sendo possivel notarqueestas bandas tambem 

es t i o presentes na amostra 167STT5M e 167STT3M, sendo que para a 
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amostrazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 167STT3M nao se apresentam na mesma intensidade que as 

amostras 167STT1M e 167STT5M. 

A Figura 22 apresenta dados referentes aos espectros de infravermelho 

com transformada de .Fourier das amostras preparadas com Ca/P 2,0 sem 

tratamento termico nas concentragoes 1M, 3M e 5M. 

13S56(Gi 

"~> 1 ' 1 ' ! 1 1 > 1 ' ! ' — . zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4300 3900 3330 2333 2330 UD t3fD 933 

lvfrreo€fe<Hfe(crri 1) 

Figura 22: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 2,0 a 1M, 3M e 5M sem 

tratamento termico. 

Na Figura 22 os espectros das amostras de Ca/P 2,0, confirmam o alto 

teor de agua presents na amostra atravis das bandas na regi io de absorgao 

do infravermelho entre 3000-3700 cm"1 e a presenca das bandas caracteristicas 

dos grupos fosfatos. Na amostra do 200STT1M as bandas de absorgao na 

regiao de 3394,2 e 3502,2 cm"1 correspondem ao grupo H 2 0, na regiao de 
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1481,1 e 833,1 cm"1 sao atribuidos aos grupos carbonatos ( C 0 3

2 ) e nazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA regiao 

de 1064,5 e 617,1 c m 1 verifica-se a presenca dos grupos fosfatos ( P 0 4

3 ) . 

Observa-se no espectro da amostra 200STT3M a presenca de H 2 0 na regiao 

de 3502,2 cm' 1 , bandas referentes aos grupos c&rbonatos na regiao de 1450,2 

cm"1 e bandas na regiao de 1110,8 cm"1 confirmando presenca das ligagpes de 

fosfatos. Para a amostra 200STT5M temoszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA % estiramento OH de hidroxila na 

regiao de 3625,6 cm"1 e vibracSes OH de hidroxila na regiao de 647,9 cm"1, 

presenca dos grupos carbonate (C03

2~) na m g i l o de 1419,4 cm"1 e dos grupos 

fosfato (PCy5*) na regiao de 1095,4 cm"1. 

Os espectros de FTIR apresentados abaixo sao referentes aos fosfatos 

de calcio de relagao Ca /P 1,0, 1,67 e 2,0 submetidos a um tratamento termico 

de 900 °C por duas horas. 

A Figura 23 mostra os espectros de infravermelho com transformada de 

Fourier da amostra preparada com Ca/P 1,0 submetido a tratamento termico 

em diferentes concentragoes (1M, 3M, 5M). 

103CTI5M 

I i"" r«" i i—izyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA—•—r— '"" i1 "l-',""rzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
 i"^v*™r™^™™r-—y---T-' 

4«» 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 

Numero de onda (cm4) 

Figura 23: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 1,0 a 1M, 3M e 5M com 

tratamento termico. 
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Na Figura 23 os espectros das amostras de Ca/P, apos o tratamento 

termico a 900 °C identificam nitidamente bandas de absorgao dos grupos 

fosfato H P 0 4

2 " ezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA PO4
3

". Na amostra 100CTT1M observa-se bandas de 

absorgao correspondente ao grupo fosfato na regiao de 451,2 c m 1 , bandas na 

regiao de 721,2 cm" 1 corresponde as vibragoes OH de hidroxila e na regiao de 

1654,7 e 2950,7 cm" 1 bandas de absorgao correspondente a deformagao H-O-

H de H 2 0 . Para a amostra 100CTT3M observam-se bandas de absorgao 

correspondente ao fosfato na regiao de 451,2 cm" 1, na regiao de 721,2 cm' 1 

vibragoes do grupo OH, na regiao de 809,9 cm" 1 absorgao correspondente ao 

grupo carbonato e presenga do grupo H 2 0 nas regioes de 1650,8 e 2950,7 cm" 

1 . Na amostra 100CTT5M, aparecem bandas de absorgao de fosfato na regiao 

de 582,4 cm" 1, bandas correspondente ao grupo OH na regiao de 732,8 cm" 1, 

grupos carbonatos ( C 0 3

2 ) na regiao de 806,1 cm" 1 e absorgao do grupo H 2 0 na 

regiao de 2966,1 cm" 1. 

A Tabela 13 apresenta os resultados das bandas de absorgao para as 

amostras preparadas com Ca/P 1,0, sem e com tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 13 - Resultados dos espectros de FTIR das amostras de Ca/P 1,0. 

Regiao de Absorgao do Infravermelho (cm 1 j 

Grupo OH, 732,8* Grupo H 2 0 , Grupo C 0 3

2 " , Grupo HPO4
2

", 

e 721,2"V 3486,8 , 3455,9°, 809,9* e 806,1*. P O 4 3 " , 582,4* e 

3292,1 , 2973,8*. 451,2"*. 

2966,1*, 2950,7", 

1654,7" e 

1650,8*. 

100CTT1M* 100STT1M D 100CTT3M* 100CTT1M" 

100CTT3M* 100STT3M' 100CTT5M* 100CTT3M* 

100CTT5M* 100STT5M 0 100CTT5M* 

100CTT1M" 

100CTT3M* 

100CTT5M* 
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Nos resultadoszyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA obtidos por espectroscopia no infravermelho com 

transformada Fourier e complexo tocaKzar as regi'Sus de absorcao do 

infravermelho referente a ligacao H P 0 4

2 " e P 0 4

3 " para as amostras de Ca/P 1,0 

sem tratamento termico, isto signifies que nao se completou a reagao direta de 

neutralizagao. Os resultados das amostras de Ca/P 1,0 sem tratamento termico 

nao apresentou grupos carbonatos e fosfato em nenhuma das concentragoes 

avaliadas. A presenca de agua, do grupo OH e do grupo fosfato e comum a 

toda as amostras de Ca/P 1,0 trstada termicamente a 900 °C. Os grupos 

carbonato aparecem apenas nas amostras 100CTT3M e 100CTT5M. 

A Figura 24 mostra os resultados dos espectros de infravermelho com 

transformada de Fourier das amostras preparadas com Ca/P 1,67 submetida a 

tratamsnto termico nas concentragoes 1M, 3M e 5M. 

167C7T5M 

566,9 (HP04 ) 

1 1 1 <~ — > — i — 1 — zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAi — • — r — 1 — r — -
4000 3500 3000 2500 2100 1500 1000 500 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Numero de cute (cm1) 

Figura 24: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 1,67 a 1M, 3M e 5M com 

tratamento termico. 
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As bandas de absorcao apresentadas para a amostra 167CTT1M na 

regiao 566,9 e 1265,1 cm" 1 sao atribuidas ao grupo fosfato, as bandas na 

regiao 798,4, 3567,8 e 3641,1 cm" 1 sao atribuidos a presenca do grupo OH, na 

regiao 1724,1 cm" 1 o grupo H 2 0 e na regiao de 1454,1 cm" 1 correspondente ao 

grupo carbonato. Para a amostra 167CTT3M observa-se bandas de absorcao 

caracteristicas do grupo H P 0 4

2 " na regiao de 609,4 e 1261,2 cm" 1, absorcao do 

grupo H 2 0 na regiao de 2966,1 cm" 1 . O grupo carbonato presente na amostra 

167CTT3M se encontra na regiao de 809,9 cm" 1 e a absorcao do grupo OH 

esta na regiao 732,8, 3776,1 e 3845,5 cm" 1. 

Na amostra 167CTT5M as bandas que aparecem em 3648,8 e 3579,4 

cm" 1 sao bandas caracteristicas de moleculas de agua estrutura! ou adsorvida 

na amostra. As bandas que aparecem em 1072,2 cm" 1 sao atribuidas ao v 3 

estiramento assimetrico de P0 4

3 ~ ou v 6 estiramento P 0 3 " em H P 0 4

2 de forma 

que as bandas que aparecem em 578,5 cm" 1 sao atribuidas v 4 deformagao O-

P-O em P 0 4

3 " ou v 4 deformagao O-P-0 em HP0 4

2 " . O espectro mostrou 

tambem bandas referentes aos modos vibracionais do carbonato C 0 3

2 " que 

aparecem em 825,4 e 1450,2 cm A . 

A Tabela 14 apresenta os resultados das bandas de absorgao para a 

amostra com Ca/P 1,67, sem tratamento termico e com tratamento termico. 
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Tabela 14 - Resultados dos espectros de FTIR das amostras de Ca/P 1,67. 

Regiao de Absorgao do Infravermelho (cm"1) 

Grupo OH, Grupo H 2 0 , Grupo C0 3

2 " , Grupo H P O / , 

3845,5", 3776, T , 3471,4°, 3440,5°, 1481,1° °, P0 4

3 " , 1265,1", 

3648,8*, 3641,1", 3425,1°, 2966,1*, 1454,1", 1450,2° , 1261,2*,1072,2*, 

3579,4*. 3567,8", 2962,2 , 2958,4" 833,1° °, 825,4* e 1064,5°, 1049,1 ' °, 

798,4" e 732,8 s . e 1724,1". 809,9*. 609,4*. 578,5* e 

566,9"". 

167CTT1M" 167STT1M° 167STT1M D 

167STT1M' 3 

167CTT3M* 167STT3M 167STT5M 0 167STT3M : 

167CTT5M* 167STT5M 0 

167CTT1M" 167STT5M 0 

167CTT1M" 167CTT3M* 167CTT1M" 

167CTT3M* 167CTT5M* 167CTT3M* 

167CTT5M* 

Segundo os resultados dos espectros apresentados na tabela 14 dos 

FTIR das amostras de Ca/P 1,67zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0 grupo OH aparece em todas as amostras 

tratadas termicamente a 900 °C. Os espectros confirmam a presenga do grupo 

H 2 0 em todas as amostras que nao passaram por tratamento termico e nas 

amostras 167CTT1M e 167CTT3M. Observa-se a presenga de carbonato em 

todas as amostras tratada termicamente a 900 °C e nas amostras 167STT1M e 

167STT5M. Os grupos fosfato aparecem em todas as amostras nas 

concentragoes de (1M, 3M e 5M) condicionadas ou nao a tratamento termico. 

A Figura 25 apresenta os espectros das amostras com Ca/P 2,0 

condicionado a tratamento termico a 900 °C por duas horas nas concentragoes 

1M, 3M e 5M. 
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Figura 25: Espectros de FTIR das amostras com Ca/P 2,0 a 1M, 3M e 5M com 

tratamento termico. 

As amostras 200CTT1M e 200CTT3M apresentam o grupo OH nas 

regiSes de 3633,4 cm" 1 e 3579,4 cm" 1 respectivamente, bandas de absorgao de 

H 2 0 em todas as amostras obtidas em diferentes concentragoes molares que 

aparecem nas regioes 1739,5 (200CTT1M), 2954,5 (200CTT3M), 2958,4 

(200CTT1M) e 2973,8 cm"1(200CTT5M). As bandas de absorcao na regiao de 

1457,9 c m 1 (200CTT1M), 1446,4 cm"1 (200CTT3M), 813,8 c m ' (200CTT3M) e 

806,1 cm"1 (200CTT5M), sao correspondente ao grupozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA CO3
2

" , sugerindo 

presenga de carbonato em todas as amostras. E indicando que o processo de 

obtengao dos fosfatos via umida reag io de neutralizagao tendeu a incorporar 

grupos carbonates. Em ambas as amostra apresentas na Figura 18 foi possivel 

identificar bandas de absorgao dos grupos HPO4
2

" e P 0 4

3 " nas regioes de 
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1056,8 c m 1 (200CTT1M), 566,9 cm 1 (200CTT1M), 1022,1 cm' 1 (200CTT3M), 

555,4 c m 1 (200CTT3M), 1049,1 cm' 1 (200CTT5M) e 605,5 cm' 1 (200CTT5M). 

A Tabela 15 apresenta os resultados das bandas de absorcao para a 

amostra de Ca/P 2,0, sem tratamento termico e com tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Tabela 15 - Resultados dos espectros de FTIR das amostras de Ca/P 2,0. 

Regiao de Absorcao do Infravermelho (cm' 1 ] 

Grupo OH, Grupo H 2 0 , Grupo C0 3

2 " , Grupo H P 0 4

2 , 

3633,4" 3625,6°, 3502,2° ° °, 1481,1° , 1450,2°, P O 4 3 , 1272*, 

3579,4* e 647,9°. 3394,2", 2973,8*, 1446,4*, 1467,9", 1110,8°, 1095,4°, 

2958,4", 2954,5* 1419,4°, 833,1°, 1064,5'. 1056,8", 

e 1739,5". 813,8* e 806,1*. 1049,1*, 1022,1*, 

605,5*. 566,9" e 

555,4*. 

200STT5M 0 

200STT1M ' 200STT1M' 200STT1M1'1 

200CTT1M" 200STT3M 200STT3M 200STT3M ; 

200CTT3M* 200STT5M 0 

200STT5M° 200STT5M 0 

200CTT1M" 200CTT1M" 200CTT1M" 

200CTT3M* 200CTT3M* 200CTT3M* 

200CTT5M* 200CTT5M* 200CTT5M* 

Os resultados dos espectros do FTIR apresentados na tabela 15 

confirmam a presenga de fosfato e carbonato em todas as amostras nas 

concentragoes de (1M, 3M e 5M), sejam estas tratadas termicamente ou nao, 

como tambem absorgao do grupo H z O. Aparecem nos espectros o grupo OH 

nas amostras 200STT5M, 200CTT1M e 200CTT3M. 
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4.3 Caracterizagao por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e 

Microanal ise por Raios-X (EDS) 

A caracterizagao morfologica dos pos de fosfato de calcio obtidos por via 

umida, foi realizada utilizando a tecnica de microscopia eletronica de varredura 

pelo metodo de eletrons secundario (SE). 

A Figura 26 mostra os resultados da amostra 100STT1M que nao foi 

condicionada a tratamento termico e foi preparada a 1 molar. 

(a) (b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 25,89% 

P 20,63% 

O 53.4?% 

(C) 

Figura 26: Micrografias referente a amostra 100STT1M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os cristais de fosfato de calcio da amostra 100STT1M apresentam 

particulas longas e irregulares de aproximadamente Sum como podem ser visto 

nas micrografias (a) e (b) da Figura 26, sua morfologia mostra claramente um 

aglomerado de cristais proveniente da tensao superficial da agua adsorvida nas 
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particulas da amostra como confirms os resultados de espectroscopia do 

infravermelho. No resultado do EDS apresentado na Figura 26, (c), aparecem 

picos caracteristicos dos elementos Ca, P e O. A atomicidade registrada para 

cada elemento foram as seguintes: 25,89 para o Ca, 20,63 para o P e 53,47 

para o O e a media relativa Ca/P da amostra 100STT1M e 1,25. 

As micrografias apresentadas na Figura 27 e referente a amostra 

100STT3M preparada a tres molar que nao foi submetida a tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

if 

(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 24,69% 

P 21,15% 

0 54,16% 
p 

( zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAi 
Ca/P 1,17 

0 1 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
1 

(b) 

(c) 

Figura 27: Micrografias referente a amostra 100STT3M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Na amostra 100STT3M observa-se a existencia de uma mudanca na 

morfologia tem-se mais particulas quadradas do que na forma de agulhas 

Figura 27 (a) e (b), na micrografia ha aglomerado de cristais provenientes da 

tensao superficial da agua adsorvida na amostra. O EDS apresentado na 

Figura 27 (c) confirma a presenca dos elementos Ca, P e O na amostra 
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100STT3M. A percentagem atomica desses elementos na amostra e a 

seguinte: 24,69 para o Ca, 21,15 para o P e 54,16 para o O . A media relativa 

Ca/P e 1,17. 

A Figura 28 apresenta as micrografias da amostra 100STT5M preparada 

na razao Ca/P 1,0 a 5 molar sem tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 29,4S% 

P 23,12% 

O 47,40% zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAJ 
Ca/P 1,27 

1 

I I 

• 

it . iUutt, 

(c) 

Figura 28: Micrografias referente a amostra 100STT5M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

As micrografias da Figura 28 apresentam uma morfologia irregular como 

pode ser visto na ampliacao de 1000x (a) se formando a partir de aglomerados. 

Com um aumento de 5000x (b), observa-se que alguns cristais se apresentam 

em formatos de bastonetes. O EDS Figura 28 (c) confirma a presenga de Ca, P 

e O . E registrou um percentual de 29,48 de Ca, 23,12 de P e47,40 de O para a 

amostra 100STT5M. A media relativa Ca/P e 1,27 O aumento da concentragao 
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molar nas amostras 100STT1M, 100STT3M e 100STT5M nao influenciou na 

morfologia do material. 

A Figura 29 apresenta o MEV e EDS da amostra 167STT1M preparada 

com Ca/P 1,67 a 1 molar e sem tratamento termico. 

(a) (b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 34,70% 

P 18,44% 

0 46,87% 

Ca/P 1,88 

(c) 

Figura 29: Micrografias referente a amostra 167STT1M (a) aumento de 1000x: (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os resultados desse estudo mostraram claramente (Figura 29, (a) e (b)), 

para o caso da amostra 167STT1M uma morfologia formada por finas 

particulas nanometricas se aglomerando de forma arredondada indicando 

haver uma unica fase na composicao do fosfato de calcio. O EDS mostrado na 

Figura 38 (c), referente a amostra 167STT1M, mostra picos que garantem a 

presenca de Ca, P, O na amostra, tambem se pode notar que os picos de Ca 

na amostra e mais intenso que o dos outros elementos. A percentagem 

atomica de Ca, P e O foram de 34,70, 18,44 e 46,87 respectivamente 
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fornecendo uma razao Ca/P de 1,88. O desvio estequiometrico da razao 

atomica Ca/P e devido o excesso de calcio na amostra. 

A Figura 30 (a) e (b) mostram a morfologia da amostra 167STT3M 

preparada com Ca/P 1,67 a 3 molar sem tratamento termico. 

(c) 

Figura 30: Micrografias referente a amostra 167STT3M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

As fotomicrografias de varredura mostram que as particulas de fosfato 

de calcio da amostra 167STT3M nao apresentam uma forma uniforme como o 

aumento de 5000x (b) percebe-se nitidamente esta irregularidade proveniente 

de outras fases confirmado pelo resultado da difracao de raios-X. Na Figura 30 

(c) e mostrado o EDS realizado na amostra 167STT3M. Os picos que 

aparecem na amostra indicam presenca de Ca, P e O. Os valores dos 
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resultados do percentual atomico e igual a 24,74 para o Ca, 20,14 para o P e 

55,13 para o O. A media relativa Ca/P e 1,23. 

Na Figura 31 (a) e (b) e apresentada as microscopias de varredura da 

amostra 167STT5M preparada com Ca/P 1,67 a 5 molar sem tratamento 

termico. 

Figura 31: Micrografias referente a amostra 167STT5M (a) aumento de tOOOx; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os cristais de fosfato de calcio da amostra 167STT5M apresentam 

particulas irregulares como tambem finas particulas nanometricas como podem 

ser visto nas micrografias (a) e (b) da Figura 31 , sua morfologia mostra 

claramente um aglomerado de cristais de fosfatos de calcio crescendo em 

todas as direcoes. No resultado do EDS Figura 31 (c) da amostra 167STT5M a 

percentagem atomica registrada para o Ca foi 31,92, para o P foi 16,62 e para 

(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 31,92% 

P 16.62% 

O 51,46% 

Ca/P 1,92 
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o O 51,46. A media relativa Ca/P e 1,92. Quanto a influencia da molaridade nas 

amostras preparadas com Ca/P 1,67 percebe que quando aumentamos a 

concentragao molar nas solugoes de partida verifica-se formagao de nova fase 

resultando em uma combinagao de fases. 

As micrografias (a) e (b) apresentadas na Figura 32 e referente a 

amostra 200STT1M preparada a 1 molar que nao foi submetida a tratamento 

termico. 

(a) (b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 37,60% 

P 17,20% 

O 45,21% 

Ca 
Ca/P 2,19 

i 

P 

(C) 

Figura 32: Micrografias referente a amostra 200STT1M (a) aumento de 10OOx, (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

O resultado do estudo da caracterizagao morfologica da amostra 

200STT1M Figura 32 (a) e (b), apresenta aglomerados de finas particulas. Na 

Figura 32 (c), verifica-se no EDS picos correspondente aos elementos Ca, P e 

O. As percentagens atomicas registradas foram, 37,60 para o Ca, 17,20 para o 

P e 45,21 para o O. A media relativa Ca/P e 2,19. 
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A Figura 33 apresenta o MEV e o EDS da amostra 200STT3M referente 

a amostra preparada com Ca/P 2,0 a 3 molar sem tratamento termico. 

(c) 

Figura 33: Micrografias referente a amostra 200STT3M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os resultados desse estudo mostraram claramente (Figura 33, (a) e (b)), 

para o caso da amostra 200STT3M uma varredura morfologica de finas 

particulas que se agrupam em forma de aglomerados, devido predominancia 

da fase hidroxiapatita na amostra. No EDS (Figura 33, (c)) aparecem picos 

caracteristicos dos elementos Ca, P e O. Com o percentual atomico igual a 

38,24 de Ca, 16,28 de P e 45,47 de O e media relativa Ca/P 2,35. 

As micrografias da Figura 34 (a) e (b) e referente a amostra 200STT5M 

preparada com Ca/P igual a 2,0 a 5 molar sem tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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(a), (b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 34,21% 

P 14,34% 

O 51,45% 
C a 

i 
Ca/P 2,39 

F> 

i 

ozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 1 I 

(c) 

Figura 34: Micrografias referente a amostra 200STT5M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

O resultado das micrografias (a) e (b) da Figura 34 referente a 

morfologia de superficie da amostra 200STT5M e semelhante aos resultados 

das amostras 200STT1M e 200STT3M, os cristais de fosfato de calcio 

aparecem na forma irregular se agrupando e form ado aglomerados de 

particulas densas, No EDS apresentado na Figura 34 (c) os principals picos 

mostram presenga de Ca, P e O. O percentual atomico desses elementos e 

34,21 de Ca, 14,34 de P e 51,45 de O e a media relativa Ca/P e 2,39. 

Os resultados do MEV e EDS, figura 35, refere-se a amostra de Ca/P 1,0 

submetida a tratamento termico de 900 °C por duas horas e preparada a 1 

molar. 
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# zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 26,45% 

P 22,05% 

O 51,50% 

Ca/P 1,20 

P 
Ca 

(b) 

(c) 

Figuras 35: Micrografias referente a amostra 100CTT1M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Na Figura 35, com uma ampliacao de 1000x (a), e possivel notar uma 

heterogeneidade na sua estrutura. Com um aumento de 5000x (b), observa-se 

que os cristais apresentam formatos irregulares. Por sua vez, os resultados das 

micrografias mostram que as particulas sao agrupadas na forma de 

aglomerados. Podem-se notar tres picos principais correspondendo aos 

elementos Ca P e O. As atomicidades registradas foram 26,45 para o Ca, 

22,05 para o P e 51,50 para o O. Como se trata de uma combinagao de fase, o 

resultado obtido pelo DRX e confirmado pela micrografia, nao se pode obter 

com esses dados a relagao Ca/P de cada fase devido se ter mais de uma fase 

no material 100CTT1M. Mas se pode calcular uma media relativa coerente com 
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as fases obtidas por difragao de raios-X. A media relativa da amostra 

100CTT1Me 1,20. 

A Figura 36 apresenta as micrografias e o EDS da amostra 100CTT3M 

condicionado a tratamento termico a 900 °C por duas horas. 

(c) 

Figura 36: Micrografias referente a amostra 100CTT3M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Para as micrografias (a) e (b) apresentadas na Figura 36, referente a 

amostra 100CTT3M preparada a 3 molar, mostram a evolucao da 

microestrutura com relagao a amostra 100CTT1M, entre os cristais irregulares 

surgem alguns cristais na forma de bastonete o que confirm a a formagao de 

outra fase. As particulas das micrografias se apresentam agrupadas na forma 

de aglomerados. No EDS (Figura 36, (a) e (b)) os principais picos identificado 

pelo detector de energia dispersiva, correspondem aos elementos Ca, P e O . O 
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equipamento registrou uma porcentagem de 26,69 para o Ca, 21,83 para o P e 

51,49 para o O. Como a amostra 100CTT3M contem mais de uma fase, nao 

podemos calcular a relagao Ca/P desse material para cada fase, mas pode-se 

obter a media relativa Ca/P que e 1,22. 

A Figura 37 abaixo mostra os resultados das micrografias e o EDS da 

amostra Ca/P 1,0, preparado a 5 molar e sinterizado a 900 °C. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

& e 4 ^ j * zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAm 

(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 26,69% 

P 21,83% 

O 51,49% 

Ca/P 1,22 

(b) 

(c) 

Figura 37: Micrografias referente a amostra 100CTT5M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

A morfologia da superficie da amostra 100CTT5M mudou muito apos 

tratamento termico, isto denota mudanca de fase como mostrada nas 

micrografias do MEV da Figura 37 (a) e (b), onde foram observadas tambem 

particulas irregulares e em formas de bastonetes similares o da amostra 

100CTT3M crescendo em todas as direcoes, agrupando-se na forma de 

aglomerados. O resultado da analise qualitativa elementar por EDS, apresenta 

picos referentes ao Ca, P e O, e o percentual de cada elemento registrado para 
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a amostra 100CTT5M e 30,51 para o Ca, 24,23 para o P e 45,25 para o O. 

Como a amostra 10OCTT5M tambem contem mais de uma fase, nao podemos 

identificar a relagao Ca/P de cada fase, mas se tern uma media relativa Ca/P 

1,26. O aumento da concentragao molar para as amostra preparada com Ca/P 1,0 e 

submetida a tratamento termico nao influenciou na morfologia das amostras. 

A Figura 38 mostra os MEV e o EDS da amostra Ca/P 1,67, obtida a 1 

molar e calcinada a 900 °C. 

(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 31,82% 

P 17,68% 

O 40,50% 

Ca/P 1,79 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

H I 

• 

(b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

J B zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAB I I * > H M H I I I M * - ; . «zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA « . j f e j p t e « a 4 * j 

(c) 

Figura 38: Micrografias referente a amostra 167CTT1M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os resultados desse estudo mostraram claramente (Figura 38, (a) e (b)), 

que a amostra 167CTT1M apresenta uma morfologia formada por aglomerados 

de finas particulas nanometricas indicando haver uma unica fase na 

composigao do fosfato de calcio. Mantendo o mesmo resultado da amostra que 

nao foi submetida a tratamento termico. O EDS mostrado na Figura 38 (c), 

referente a amostra 167CTT1M, mostra picos que garantem a presenga de Ca, 
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P e O na amostra. A percentagem atomica de Ca, P e O foram de 31,82, 17,68 

e 50,50 respectivamente fornecendo uma razao Ca/P de 1,79. 

A Figura 39 (a) e (b) mostram a morfologia da amostra 167CTT3M 

preparada com Ca/P 1,67 a 3 molar com tratamento termico. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 28.12% 

P 21,35% 

O 50,53% 

(C) 

Figura 39: Micrografias referente a amostra 167CTT3M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os resultados desse estudo mostraram claramente (Figura 39, (a) e (b)), 

para o caso da amostra 167CTT3M uma varredura morfologica irregular 

proveniente de uma combinagao de fases onde as particulas nanometricas 

precipitarn e se agrupam em forma de aglomerados. No EDS (Figura 39, (c)) 

aparecem picos caracteristicos dos elementos Ca, P e O. Com o percentual 

atomico igual a 28,12 de Ca, 21,35 de P e 50,53 de O, fornecendo uma media 

relativa Ca/P 1,32. 
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A Figura 40 mostra os resultados da amostra 167CTT5M que foi 

submetida a tratamento termico e preparada com Ca/P 1,67 a 5 molar. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 31,10% zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAC a 

P 18,44% 

0 50,46% P 

i 
Ca/P 1,69 | 

1 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA1 
(c) 

Figura 40: Micrografias referente a amostra 167CTT5M (a) aumento de 10OOx; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

O resultado da amostra 167CTT5M apresentado nas micrografias 

da Figura (a) e (b) e semelhante ao da amostra 167CTT3M aparecem na 

superficie do material ceramico particula com formas irregulares agrupando-se 

na forma de aglomerados. O resultado da analise qualitativa elementar por 

EDS, apresenta picos referentes ao Ca, P e O, e o percentual de cada 

elemento registrado para a amostra 167CTT5M e 31,10 para o Ca, 18,44 para 

o P e 50,46 para o O, com media relativa Ca/P igual a 1,69. A influencia da 

molaridade nas amostras preparadas com Ca/P 1,67 em diferentes 

concentragoes (1M, 3M, 5M) que foram submetidas a tratamento termico 

obtiveram resultado semelhante as amostra sem tratamento termico. 

Identificando-se que o aumento da concentragao molar nas solugoes de partida 

induz formagao de nova fase no material ceramico resultando em uma 

combinagao de fases. 
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As micrografias apresentadas na Figura 41 e referente a amostra 

200CTT1M preparada a um molar que foi submetida a tratamento termico. 

A amostra 200CTT1M apresenta finas particulas (Figura 41 (a) e (b)) Na 

micrografia observa-se um agrupamento dessas particulas formando 

aglomerados de cristais de fosfato de calcio. O EDS apresentado na Figura 41 

(c) confirma a presenga dos elementos Ca. P e O na amostra 200CTT1M. A 

percentagem atomica desses elementos na amostra e a seguinte: 36,14 para o 

Ca, 16,52 para o P e 47,35 para o O, a relagao Ca/P e 2,18. O desvio 

estequiometrico elevado para Ca/P e devido excesso de Ca na amostra. 

A Figura 42 apresenta as micrografias da amostra 200CTT3M preparada 

na razao Ca/P 2,0 a 3 molar e submetida a tratamento termico. 
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(a) (b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 33,20% 

P 14.43% 

O 52,37% 

Ca/P 2,30 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

L zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

o 

(C) 

Figura 42: Micrografias referente a amostra 200CTT3M (a) aumento de 1Q00x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

As micrografias da Figura 42 apresentam uma morfologia com finas 

particulas ampliacao 1000x (a). Com um aumento de 5000x (b), observa-se 

que as particulas se unem formando aglomerados em todas as direcoes. O 

EDS Figura 42 (c) confirma a presenca de Ca, P e O . E registrou um percentual 

de 33,20 de Ca, 14,43 de P e 52,37 de O para a amostra 200CTT3M. A razao 

atomica para a amostra 200CTT3M e Ca/P 2,30. 

A Figura 43 apresenta o MEV e EDS da amostra 200SCTT5M preparada 

com Ca/P 2,0 a 5 molar e submetida a tratamento termico. 
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(a) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ca 35,43% 

P 16,39% 

O 48,18% 

Ca/P 2,16 

(b) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

r zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

J i 

(C) 

Figura 43: Micrografias referente a amostra 200CTT5M (a) aumento de 1000x; (b) 

aumento de 5000x e (c) EDS referente ao aumento de 5000x. 

Os resultados desse estudo mostraram claramente (Figura 43, (a) e (b)), 

que a amostra 200CTT5M apresenta uma morfologia formada por finas 

particulas aglomeradas indicando haver uma unica fase na composicao do 

fosfato de calcio. Mantendo os mesmos resultados das amostras 200CTT1M e 

200CTT3M que foram submetidas a tratamento termico. O EDS mostrado na 

Figura 43 (c), referente a amostra 200CTT5M, mostram picos que garantem a 

presenca de Ca, P e O na amostra. A percentagem atomica de Ca, P e O 

foram de 35,43, 16,39 e 48,18 respectivamente fornecendo uma razao Ca/P de 

2.16. O aumento da concentracao molar nas amostras 200CTT1M, 200CTT3M 

e 200CTT5M nao influenciou na morfologia do material. 
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5 C O N C L U S O E S zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Com base nos resultados obtidos nesta pesquisa podemos concluir as 

seguintes afirmacoes: 

Os resultados apresentados nesta pesquisa mostram que o metodo de 

obtengao por via umida para os pos ceramicos obtidos sem tratamento termico 

e com tratamento termico, permite a obtengao de pos monofasico, bifasico e 

trifasico dos fosfatos de calcio de acordo com a estequiometria das solugoes, 

variando-se a relagao Ca/P dos reagentes de partida. 

As fases obtidas, sem tratamento termico e com tratamento termico em 

diferentes concentragoes molares (1M, 3M e 5M), estao em fungao da 

preparagao estequiometrica da Ca/P das solugoes e da temperatura 

empregada. 

As amostras preparadas com Ca/P 1,0 submetidas ou nao a tratamento 

termico revelaram nas suas caracterizagoes uma combinagao de fases 

identificada pela difragao de raios-X, microscopia eletronica de varredura e 

microanalise por raios-X. 

As micrografias apresentaram diferentes morfologias provenientes da 

combinagao de fases e o EDS confirmou a presenga de Ca, P e O e a media 

relativa Ca/P foi coerente com as fases presentes que corresponde Ca/P entre 

1,0e 1,5. 

A espectroscopia de infravermelho (FTIR) confirmou presenga de fosfato 

apenas nas amostras preparadas com Ca/P 1,0 que foram submetidas a 

tratamento termico. 

As diferentes molaridades nao influenciaram na formagao de fases das 

amostras preparadas com relagao Ca/P 1,0. 

As amostras submetidas ou nao a tratamento termico e preparadas Ca/P 

1,67 (3M e 5M) resultou em uma combinagao de fases, as amostras Ca/P 1,67 

(1M) evidenciaram a formagao de hidroxiapatita monofasica. 

As micrografias para as amostras preparadas Ca/P 1,67 que 

apresentaram combinagao de fases resultaram em particulas com diferentes 

morfologias e a monofasica finas particulas nanometricas, ambas se zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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agruparam em forma de aglomerados. O EDS confirmou a presenca de Ca, P e 

O. 

Os resultados do FTIR confirmaram a absorcao do grupo fosfato 

presentes nas amostras Ca/P 1,67. 

Percebeu-se que o aumento da concentragao molar nas solucoes de 

partida induz a formagao de nova fase nos fosfatos de calcio nas amostras 

preparadas Ca/P 1,67. 

As amostras preparadas Ca/P 2,0 sem tratamento termico evidenciaram 

uma combinagao de fases identificada pela difragao de raios-X, microscopia 

eletronica de varredura e microanalise por raios-X. As amostras submetidas a 

tratamento termico evidenciaram a formagao de hidroxiapatita monofasica nas 

amostras preparadas com concentragao 1 molar. 

As micrografias revelam que os resultados obtidos para a morfologia 

das amostras que apresentaram combinagao de fases ou nao foi o mesmo 

monofasica devido a combinagao de fases ter predominancia da fase 

hidroxiapatita. O EDS confirma a presenga dos elementos Ca, P e O em todas 

as amostras. 

Os resultados do FTIR confirmaram a absorgao do grupo fosfato 

presentes nas amostras preparadas Ca/P 2,0. 

As diferentes molaridades nao influenciaram na formagao de fases das 

amostras preparadas Ca/P 2,0. 
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6zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA S U G E S T O E S PARA P E S Q U I S A S FUTURAS 

Em pesquisas futuras e interessante verificar a eficiencia por outros 

metodos de obtengao e adaptar a metodologia de forma que seja possivel 

produzir outros fosfatos de calcio que tenham aplicagoes medicas. 

Inumeros fatores devem ser examinados antes que o material possa ser 

utilizado como implante. Uma das primeiras etapas de avaliagao do material 

biomedico e a avaliagao bioiogicazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA in vitro, afim de se estudar o comportamento 

do material em uma solugao que simule o fluido biologico, atraves de medidas 

eletroquimicas de potencial desenvolvido na interface do material com o fluido. 

Tambem e importante realizar testes de citotoxidade, onde o biomaterial e 

colocado em contato com celulas de mamiferos de uma maneira direta ou 

indireta. Observa-se o nivel de letalidade das celulas que define se o material e 

ou nao citotoxico. A seguir testes in vivo se fazem necessarios, para a 

avaliagao do material em termos de biocompatibilidade, definidos como a 

resposta do meio fisiologico ao corpo implantado. Uma etapa posterior seria 

verificar a adequagao do material em exercer a fungao pre-estabelecida a qual 

o implante foi destinado, determinando sua funcionalidade como um substituto 

de tecido osseo. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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ANEXOzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAA 

Fichas padrSes dos fosfatos de calcio do banco de dados do JCPDS. 

i) Ficha padrao 9-345 - a-Pirofosfato de calcio - Ca/P 1,0 - a-Ca 2 P 2 0 7 . 

Figura 44: Ficha padrio do a-pirofosfato de calcio. 

Fortfe: Banco de dados do JCPDS. 

i) Ficha padrao 9-346 - B-Pirofosfato de calcio - Ca/P 1,0 - B-Ca 2 P 2 0 7 . 

Figura 45: Ficha padrio do B-pirofosfato de cilcio. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 
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iii) Ficha padrao 9-348 - a-Fosfato tricateio - Ca/P 1,5 - a-Ca 3(P0 4)2-zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 46: Ficha padrio do a-fosfato tricalcio. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 

iv) Ficha padrao 9-432 - Hidroxiapatita - Ca/P 1,67 - Cai 0(PO 4)6(OH) 2. 

Figura 47: Ficha padrao da hidroxiapatita. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 



v) Ficha padrao 9-080 - Monetita - Ca/P 1,0 - CaPOs(OH). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Figura 48: Ficha padrio da monetita. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 
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vi) Ficha padrao 25-1137 - Fosfeto tetracaicio - Ca/P 2,0 - Ca 4 0(P0 4 )2. 
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Figura 49: Ficha padrao do fosfato tetracaicio. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 



vii) Ficha padrao 9-169 -zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0-Fosfato tricaicio - Ca/P 1,5 - B-Ca3(P04)2. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
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Figura 50: Ficha padrao do B-fosfato tricaicio. 

Fonte: Banco de dados do JCPDS. 


