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Resumo:

O presente estudo apresenta os resultados relacionados ao efeito do tempo
de moagem na bioceramica hidroxiapatita (HAp) obtida por calcinacédo de
ossos de peixe. O efeito é relevante, pois permite a selecdo de materiais
nanoestruturados e adequados para o0 desenvolvimento de suportes porosos
(scaffolds) com melhores propriedades fisicas, mecanicas e cristalinidade.
As técnicas utilizadas para a analise da cristalinidade da HAp, em funcéo do
tempo de moagem, foram as espectroscopias p-Raman e FTIR, mediante o
uso de indicadores de cristalinidade IC (indice de cristalinidade). A partir
desses indicadores, pode-se observar que o tempo de moagem afeta a
cristalinidade do material e indica a amorfizagcdo do mesmo.

Introducao

Os biomateriais podem ser definidos como materiais com propadsito de
interagir com sistemas biolégicos para avaliar, tratar, aumentar ou repor
qualquer tecido, 6rgao ou funcédo do corpo. A hidroxiapatita (HAp), pela sua
biocompatibilidade e por apresentar composicdo quimica similar a fase
mineral dos tecidos Osseos € capaz de promover a osteointegracado
(WEINAND, 2009). E usada, por exemplo, para a confecgdo de suporte
poroso (scaffold), plataforma temporaria, que fornece suporte estrutural para
a regido de regeneracdo Ossea e degrada-se simultaneamente com a
formacdo do novo tecido 6sseo. A cristalinidade pode afetar a qualidade da
HAp e esta relacionada ao tamanho do cristal e ao grau de ordenamento
desses cristais, afetando suas propriedades fisicas e mecanicas. Por
exemplo, estudos indicam que muitas doengas 6sseas e dentarias estdo
relacionadas a diminui¢do da cristalinidade da HAp (SA, 2017).

O indice de cristalinidade (IC) € um indicador quantitativo de
cristalinidade. A partir de técnicas, como a difracdo de raios-X (DRX),
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e
espectroscopia Raman, muitos métodos sao usados para determinar o IC de
HAp MARKOVIC, 2004). O objetivo deste trabalho foi a andlise do indice de
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cristalinidade (IC) da HAp por meio de técnicas de espectroscopia
vibracional (u-Raman e FTIR) em func&o do tempo de moagem.

Materiais e métodos

A HAp foi obtida via calcinacdo de ossos de peixe (900 °C por 8h),
moida em almofariz de agata e em moinho de alta energia a 300 rpm por 2,
4, 8 e 16 h, em atmosfera de ar. A espectroscopia foi realizada em um
espectrofotometro Micro Raman Confocal, Bruker, mod. Senterra e a
espectroscopia FTIR-PAS em um espectrofotdmetro, Bruker, mod. Vertex 70
V com acessorio PAS utilizando amostras na forma de po. Para a analise da
largura a meia altura (FWHM) realizada nos espectros p-Raman foi utilizada
a técnica de deconvolugdo com auxilio do software Origin. O indice de
cristalinidade por FTIR (ICgrr) foi calculado a partir do método de Weiner
and Bar-Yosef, o qual consiste na correcado da linha base entre 450 e 750
cm™, no modo de absorbancia, medindo-se a partir desta as intensidades
dos modos vibracionais v4 em torno de 602 e 569 cm™ (I, e L), e a
intensidade do vale (I3) que separa as duas bandas citadas. O ICgrr foi
calculado pela seguinte equacao (SA, 2017):

ICkir = (I1 + 12)/13

Resultados e Discussao

A analise e caracterizacdo da HAp em funcao do tempo de moagem
foram feitas a partir das técnicas de espectroscopia p-Raman e FTIR. Os
espectros p-Raman estdo apresentados na Figura 1.
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Figura 1 Espectro p-Raman nos intervalos de (a) 1400 a 400 cm™ e de (b) 3700 a 3200 cm™
da HAp para os tempos de moagem 0, 2, 4, 8 e 16h.

Observa-se, em funcdo do tempo de moagem, uma diminuicdo na
intensidade da banda localizada em 962 cm™ do modo vibracional v do
grupo funcional PO,>, caracteristica da HAp e relacionada ao seu grau de
cristalinidade (Figura 1a). Para a banda localizada em 3572,5 cm™ (Figura
1b) associada ao modo vibracional vs do grupo funcional OH’, observa-se um
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comportamento similar, ou seja, uma diminuicdo na intensidade em funcéo
do tempo de moagem.

Na Figura 2 esta apresentada a correlacdo entre largura a meia altura
(FWHM) dos picos localizados em 3572,5 e 962 cm™ e o tempo de moagem.
Para a banda de maior intensidade localizada em 962 cm™, observa-se em
funcdo do tempo de moagem, um aumento na largura a meia altura,
possivelmente associada a amorfizacdo e perda de cristalinidade do
material. O mesmo efeito pode ser notado para a banda localizada em
3572,5 cm™.
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Figura 2 —-FWHM em funcao do tempo de moagem.

Na Figura 3(a) sdo mostrados os espectros PAS-FTIR da HAp ap6s o
processo de moagem. Observa-se, em funcdo do tempo de moagem, uma
atenuacdo das bandas relacionadas ao grupo funcional PO,>. Tal efeito
também é observado nas bandas associadas ao grupo funcional OH em (vs)
3571,8 e (v.) 632,5 cm™, e nas bandas do fon CO3* na regi&o entre 1600 e
1340 cm™. Na Figura 3(b) é apresentado uma correlacdo entre o indice de
cristalinidade (IC-FTIR) e o tempo de moagem, observando-se um
decréscimo do indice de cristalinidade em funcdo do tempo de moagem,
sendo essa diminui¢do, mais significativa no intervalo entre O e 8 h.
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Figura 3 — (a) Espectro PAS-FTIR da HAp para os tempos de moagem 0, 2, 4, 8 e 16h; (b)
correlacdo entre o IC-FTIR e tempo de moagem.
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Conclusodes

O processo de moagem, nos tempos utilizados, produz uma
diminuicdo da cristalinidade da HAp tanto na andlise de ICgrgr quanto na por
ICRraman, indicando uma amorfizacdo do material.
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