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Uso da DRX no estudo da cinética de sinterizacdo da hidroxiapatita carbonatada a
partir de cristais nanométricos

L. R. Reis®: M. Mir®; F. L. Pissetti®: E. L. Moreira®; A. M. Rossi’, Y. P. Mascarenhas®.

®Departamento de ciéncias exatas, Unifal-MG, Alfenas, Brasil.
®Grupo de materiais bioceramicos, CBPF, Rio de Janeiro, Brasil.
°IFSC, USP,S40 Carlos, Brasil

Devido a sua elevada biocompatibilidade e osteointegracéo, as hidroxiapatitas (HAP) sdo muito
utilizadas em implantes e proteses como substituto do 0sso humano. Suas propriedades quimicas,
fisicas e bioldgicas estdo fortemente relacionadas a estrutura cristalina e ao arranjo dos dtomos na
molécula. Alem disso, dependendo da rota de sintese utilizada na sua obtengdo, podem-se obter uma
grande variedade de bioceramicas com caracteristicas e propriedades distintas que determinam o
comportamento bioldgico do material, as quais ainda ndo tem sido completamente exploradas.

Para estudar a cinética da sinterizacdo, a hidroxiapatita carbonatada (HAC) nanoestrutural
(Cago-x2[(PO4)s-x(CO3)X[(OH),-24(CO3)v])[1] foi aquecida por varios periodos de tempo a 500 °C até
obter a maxima cristalizacdo. Para a caracterizacdo foram utilizadas as técnicas de difracdo de raios X
(DRX), anélise térmica (AT) e espectroscopia no infravermelho (1V).

Os difratogramas de DRX apresentados na o 20 3 4 50 & 7 & 9%
figura 1 mostram 0 aumento da estrutura cristalina ‘
com o tempo. As amostras sdo denominadas como
HACXH onde x representa o tempo de permanéncia
na temperatura. Para decidir o grupo espacial (GE)
e a estrutura que mais justificasse a amostra, foram
realizados célculos estatisticos[2]. Os refinamentos
dos difratogramas foram feitos pelo método de
Rietveld, utilizando o programa Fullprof[3].

— Inicial
—— HAC2H
—— HAC4H
—— HAC6H
— HAC13H

Intensidade (u.a.)

10 éO 36 4‘0 56 éO 76 8‘0 90
6 T T T T T T T 2theta (°C)

ol | Figura 1: Difratogramas de DRX da HAC
inicial e tratada por 2, 4, 6 e 13 horas.

&}

IS

w
T

Através do IV (fig. 2) foi possivel observar as
bandas correspondentes as vibragGes moleculares
relacionadas a0 COs? devido a substituicao
ol UL ibnica na estrutura. Ap6s o tratamento térmico,

s s ‘ s s s L foram observadas a perda do CO5? n3o estrutural
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Ndmero de onda cm™h e a mudanca da banda da &gua. As medidas de
. o AT mostraram que a temperatura de cristalizacéo
Figura 2: Espectro da HAC inicial (sem final da HAC diminuiu de 1050 °C para a

:rata_mento " termlfgr)1 e final (apos tratada amostra inicial a 800 °C para a amostra tratada
ermicamente por 13horas). termicamente por 13horas.
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Para a HAP com 13% de carbonato, os resultados de DRX mostraram que a maxima cristalizacao
foi obtida ap6s 6 horas de tratamento térmico e o célculo estatistico pelo método de Hamilton foi
utilizado para obter o grupo espacial mais provavel.
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