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Resumo: Para estudar as mudangas relacionadas as fases e grupos
funcionais em ossos de peixe (tilapia) calcinados em funcao da idade do
peixe, utilizaram-se as técnicas de Difracdo de Raios-X (DRX) e de
Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR). A
comparacdo dos espectros no infravermelho em funcdo do aumento da
idade mostra que, para peixes com idade maior que 12 meses, s6 estao
presentes as bandas caracteristicas dos grupos funcionais PO,> e OH" da
hidroxiapatita. Por outro lado, para idades até 5 meses, inclusive, outras
bandas vibracionais relacionadas a outros fosfatos de calcio, como a fase
fosfato tricalcico (B-TCP), foram observadas. A intensidade das bandas
relacionadas ao grupo funcional COs* (carbonatos) decrescem
progressivamente com o aumento da idade dos peixes e praticamente
desaparecem para idade igual e maior que 12 meses. Andlise por DRX
mostra que para idade igual e superior a 12 meses, 0 material apresenta
uma unica fase, a hidroxiapatita (HAp), em acordo com padrdo 09-0432
JCPDS. Para idades menores que 12 meses, outras fases de fosfatos de
calcio também sdo observadas, com predominancia, para a fase B-TCP,
padrdo 09-0169 JCPDS, indicando a formacdo de um composto bifasico de
[HAp - B-TCP]. Para idade maior que 12 meses apresenta somente a fase
HAp.

Introducao

O corpo humano é constituido por basicamente agua, colageno e
hidroxiapatita que representa a fase mineral de tecidos duros do corpo. O
tecido duro é composto por uma matriz organica e depdsitos de sais. Estes
sais sdo compostos principalmente de calcio e fosforo, tendo como elemento
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predominante a hidroxiapatita [(Caio(POa4)s(OH)2)]. Inicialmente os sais
depositados em tecidos duros ndo sao cristais de HAp, mas compostos
amorfos de apatitas que mediante a processos de substituicdo e adicdo de
atomos ou reabsorcdo e precipitacdo, sao convertidos em HAp. A parte
inorganica dos tecidos 0sseos consiste em uma fase amorfa e uma fase
cristalina, sendo que a primeira corresponde ao fosfato tricalcico (TCP)
enquanto a ultima, é a HAp (WAGNER, 2011). A fase amorfa predomina
nos tecidos o6sseos novos sendo parcialmente transformada em fase
cristalina com o envelhecimento (ARAUJO, 2012) Os fosfatos tricalcicos
[Cas3(POy,),] (o e B—TCP) sao parcialmente reabsorviveis no periodo de 5 a
15 meses, enquanto a HAp em cerca de 4 a 5 anos (RAMIREZ, 2010). Além
das aplicacbes em areas biomédicas, a HAp pode ser usada como
absorvente em cromatografia liquida, na linha de controle ambiental, como
catalisador na decomposi¢cdo de compostos organicos clorados e de outros
poluentes como metais pesados provenientes da industria (WEINAND,
2009). As técnicas mais utilizadas para a identificacdo das estruturas e fases
dos fosfatos de calcio sdo as de DRX e FTIR (RAMIREZ, 2010).

Materiais e métodos

O material precursor, ou seja, peixes da espécie Tilapia foram cedidos pelo
Departamento de Zootecnia (Estacdo Experimental de Floriano - Setor de
Piscicultura). Os ossos dos peixes foram limpos, secos e calcinados de
acordo com os procedimentos indicados em [4]. A analise FTIR foi realizada
num espectrometro Bruker modelo SENTERRA no intervalo de 400 a 4000
cm™ com resolucdo de 4 cm™. As amostras foram preparadas na proporgao
de 200 mg de KBr por 2 mg de amostra. A analise de XRD realizada para
identificar as fases presentes nas amostras foi realizada no intervalo 20 de
10 — 80 graus a uma velocidade de varredura de 0.02graus/min em um
difratbmetro de Raios-X Shimadzu 7000, com radiacdo Cu Ka.

Resultados e Discussao

Na Figura 1 sdo apresentados os espectros de FTIR dos ossos de peixe
calcinados em funcao da idade dos peixes. Observa-se, para o espectro de
T24M (Tilapia 24 meses), bandas de absorcéo dos grupos funcionais PO,* e
OH’, caracteristicas da hidroxiapatita. Para a amostra T12M, além das
bandas caracteristicas da HAp, estdo presentes bandas de baixa
intensidade da fase B-TCP em 984 cm-! e 1121cm-'. Nos demais
espectros, sdo observadas bandas de PO,> relativas as fases HAp e B—
TCP, para todas as idades. Nas menores idades, hA um aumento na
intensidade e na quantidade das bandas relativas a fase B— TCP. A banda
OH" é observada em 3643 cm-! para idade menor que 5 meses e em 3572
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cm-- para idade igual e superior a 5 meses. A partir de 5 meses, detecta-se
a banda OH em 632 cm™, caracteristica da HAp. A intensidade das bandas
relacionadas ao grupo funcional COs* (carbonatos) no intervalo 1400-1560
cm™ decrescem progressivamente com o aumento da idade dos peixes e
praticamente desaparecem para idade igual e maior que 12 meses. O
mesmo 1comportamento é observado para a banda de COs* localizada em
873 cm™.

intensidade (%)

on MO HO co

B
Ossos de peixe calcinados (tilapia) - M:meses =4 -  po

Fo

4000 ' 35IOO ' 30IOO ' 25I00 ' ZOIOO ' 15IOO ' 1(;00 ' S(IJO
comprimento de onda (cm™)
Figura 1 — Variacao nos espectros de FTIR em funcéo da idade dos peixes (0ssos) apds os
processos de limpeza, calcinacdo e moagem.

Na Figura 2 sao apresentados os difractogramas dos 0ssos de peixes
calcinados em funcéo da idade dos peixes.
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Figura 2 — Variacao nos espectros de DRX em funcédo da idade dos peixes (0ssos) apés 0s

processos de limpeza, calcinacdo e moagem.

A identificacdo das fases mediante o uso do programa "X'Pert HighScore",
permitiu identificar a predominancia das fases HAp (padrdo JCPDS 09-
0432) e B-TCP (JCPDS 09-0169). Para a idade TOM (larva) a fase
majoritaria identificada corresponde ao padrdo JCPDS 09-0169, B-TCP
(fosfato tricélcico). A analise dos difractogramas relativos as amostras T12M
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e T24M mostram reflexdes caracteristicas da HAp em acordo com o padréo
JCPDS 09-0432. As amostras TOM, T1M e T2M, ndo apresentam reflexbes
relativas a fase HAp, no entanto, para a idade de trés meses (T3M) e as
superiores, detecta-se 0 aumento da reflexdo em 26 = 31,8 graus (plano
221) da HAp. Assim, a partir dessa idade existe a formagao de um sistema
bifasico (HAp-B—TCP), e, proporcdo de cada fase, depende da idade dos
peixes.

Conclusodes

As técnicas utilizadas neste trabalho possibilitaram observar as alteracdes
relacionadas as fases e aos grupos funcionais presentes em 0ssos de peixe
calcinados em funcéo da sua idade. Para idades menores que trés meses a
fase predominante € o fosfato tricalcico B-TCP e, a partir dessa idade, até 12
doze meses, coexistem as fases [B-TCP e HAp em propor¢cbes que
dependem da idade e, apés essa idade, a fase predominante € a HAp.
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