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RESUMO

TOMASELLI, M. G. Sintese e caracterizacao de hidroxiapatita a partir da casca
de ovo de galinha. 2014. Monografia (graduacao) — Escola de Engenharia de
Lorena — EEL/USP, Lorena, 2014.

A preservagcdo e a recuperacdo do meio ambiente deixaram de ser temas
exclusivos de ecologistas passando a integrar a consciéncia de cada cidadao e a
agregar valor as empresas. A unido da area de inovagdo com o estudo do
reaproveitamento de residuos integra o avanco que a sociedade atual exige e a
protecdo ao meio ambiente necessaria. A hidroxiapatita € uma ceramica utilizada
para diversos fins médicos devido a sua compatibilidade com a matéria viva e a
capacidade osteocondutora, auxiliando a recuperacdo de traumas 6sseos. Esta
ceramica possui alto valor agregado e pode ser sintetizada a partir de hidroxido de
célcio e acido fosférico. O presente trabalho utilizou uma fonte rica em carbonato
de calcio, a casca de ovo de galinha, residuo ndo téxico, mas que é produzido em
larga escala e pode ser fonte de pragas. Fez-se a caracterizagdao da casca de ovo
através das analises de difratometria de raios X, fluorescéncia de raios X e da
andlise termogravimétrica. A calcinagao foi feita em forno mufla, produzindo 6xido
de calcio, analisado por difratometria de raios X. Ao 6xido de célcio foi adicionada
agua, formando uma suspensdo. Foram realizadas trés sinteses em diferentes
temperaturas (25°C, 40°C e 60°C), nas quais acido fosférico foi adicionado a
suspensao de hidréxido de calcio, com correcao de pH para manté-lo basico e
entdo foi produzida a hidroxiapatita que, posteriormente, foi calcinada. A formacéo
da hidroxiapatita foi constatada por difratometria de raios X e as técnicas de
distribuicdo do tamanho de particulas e microscopia eletrbnica por varredura
indicaram as caracteristicas fisicas da substancia formada. Os resultados das
analises determinaram que a variagdo de temperatura ndo influenciou

significativamente a hidroxiapatita formada.

Palavras-chave: Hidroxiapatita, casca de ovo de galinha, residuo, caracterizagao.



ABSTRACT

TOMASELLI, M. G. Synthesis and characterization of hydroxyapatite from
chicken eggshell. 2014. Monografia (graduacao) — Escola de Engenharia de
Lorena — EEL/USP, Lorena, 2014.

The preservation and recovery of the environment are no longer exclusive themes
of ecologists to integrate awareness to every citizen and to add value to companies.
The combination of the innovation area with the study of the waste reuse is part of
the advance that the current society demands and the protection of the environment
required. Hydroxyapatite is a ceramic used for various medical purposes due to its
compatibility with the living matter and osteoconductive capacity, assisting the
recovery of bone trauma. This ceramic has high added value and can be
synthesized from calcium hydroxide and phosphoric acid. The present study used a
source rich in calcium carbonate, the chicken eggshell, a non-toxic residue, but
which is produced on a large scale and can be source of plagues. The
characterization of the eggshell was made through x-ray diffractometry, x-ray
fluorescence and thermogravimetric analysis. The calcination was done in muffle
oven, producing calcium oxide determined by X-ray diffraction. Water was added to
calcium oxide, forming a suspension. Three syntheses were carried out at different
temperatures (25°C, 40°C and 60°C), in which phosphoric acid was added to the
suspension of calcium hydroxide with pH correction to keep it basic and then was
produced hydroxyapatite which subsequently was calcined. The formation of
hydroxyapatite was found by X-ray diffractometry and particle size distribution
technigues and by scanning electron microscopy indicated the physical
characteristics of the formed compound. The results of the analysis determined that

the variation in temperature did not influence significantly the hydroxyapatite formed.

Keywords: hydroxyapatite, chicken eggshell, residue, characterization.
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1 INTRODUCAO

1.1. CONTEXTUALIZAGCAO E JUSTIFICATIVA

Em paralelo com a evolugéo tecnoldgica, o0 aumento da producéo de bens de
consumo e a busca por lucro, a sociedade procura alternativas para a preservagéao
dos recursos naturais, exigindo produtos e servicos que cumpram o fim a que se
destinam, mas que sejam produzidos com menor impacto ecoldgico. Para alcancar
essas necessidades, o estudo interdisciplinar torna-se fundamental, conseguindo
atingir a tecnologia desejada, a preservacdo ambiental e a eficiéncia da producéao.

As bioceramicas estdo sendo largamente estudadas e suas pesquisas
envolvem principalmente as areas de quimica, bioquimica, fisica, ciéncia dos
materiais, engenharia e medicina. S&o substancias que apresentam propriedades
fisicas e bioldégicas compativeis com tecidos de seres vivos. Dentre as éreas de
aplicacdo, podem ser usadas como material osteocondutor, auxiliando a
recomposicao de ossos e dentes (MAVROPOULOQOS et al, s.d.).

Entre as bioceramicas utilizadas como base para o crescimento de tecido
0sseo esta a hidroxiapatita (Caio(PO4)s(OH)2, HA), que tem grande aplica¢do por
apresentar semelhanga quimica e estrutural com a fase mineral dos 0ssos e dentes
(KAWACHI et al, 2000). A hidroxiapatita possui ampla area de aplicacdes e alto
valor agregado, por isso este trabalho busca uma rota alternativa para sua sintese
utilizando a casca de ovo de galinha como matéria-prima.

A casca de ovo de galinha € um residuo sélido que possui aproximadamente
95% de carbonato de caélcio, substancia precursora na sintese da HA. O residuo
gerado da produgéo e consumo de ovos nédo € toxico, mas seu acumulo atrai pestes
e vermes devido ao grande conteudo nutritivo (BEZERRA, SILVA e LELLO, 2012).

A sintese de hidroxiapatita pode ser realizada pelos métodos: acido-base, sol-
gel, hidrotermal e por meios sélidos. A reagao acido-base é bastante utilizada por
usar reagentes de facil acesso e por ser uma reagdo em que o subproduto é a agua,
nao exigindo processo de separacao ou purificacao (VOLKMER, 2006).

Neste trabalho foi utilizado o método acido-base, utilizando o carbonato de

calcio, proveniente da casca de ovo de galinha, e o acido fosforico comercial.
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2 OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL

Pesquisar uma rota alternativa para a sintese de hidroxiapatita dispondo como
matéria-prima a casca de ovo de galinha.

2.2. OBJETIVO ESPECIFICO

Aplicar os métodos encontrados na literatura para obter o carbonato de calcio
proveniente da casca de ovo de galinha.

Sintetizar e caracterizar a hidroxiapatita gerada na reacdo do hidroxido de
célcio, obtido da calcinacdo da casca de ovo, e do acido fosférico comercial,

buscando a condicao de temperatura mais favoravel.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. CASCA DE OVO DE GALINHA

A casca de ovo é formada por carbonato de célcio, na forma de calcita, matéria
organica e agua. O carbonato é o constituinte em maior proporgéo, sua funcao é
conferir dureza e resisténcia as cascas, protegendo o ovo contra agressdes
externas (VEIGA; MELLO; BEQUE, 2013).

Os Indicadores IBGE (2014) apontam que a producéo de ovos de galinha no
Brasil em 2013 foi de 2,7 bilhdes de duzias e a produgéo no 3° trimestre de 2014
foi a maior desde o inicio do levantamento estatistico, em 1987. O sudeste foi
responsavel por 48,9% da produgédo no 3° trimestre de 2014, sendo o estado de
Sao Paulo responsavel por 30,3% da produgéo nacional. Essa grande producao é
um fator que instiga a pesquisa de um designio para os detritos gerados. O histérico
da quantidade de ovos produzidos no Brasil no periodo de 1997 até 2013 pode ser

observado no grafico da Figura 3.1.

Figura 3.1 - Producéao de ovos de galinha no Brasil de 1997 a 2013

Bilhdes de duzias
3,000
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Fonte: IBGE, Diretoria de Pesquisas, Coordenacdo de Agropecuaria, Pesquisa Trimestral de Ovos de Galinha,
1997-2013



16

As cascas de ovo representam 10% da massa total do ovo, cercade 5 g. A
producdo de 2,7 bilhdes de duzias no Brasil em 2013 gerou, aproximadamente,
160000 toneladas de cascas. Tradicionalmente, este montante teve como destino
0s aterros, mas existem iniciativas que se dedicam a mudar este cenario, utilizando
0 carbonato de célcio, maior constituinte da casca de ovo de galinha (Tabela 3.1),
como corretor de pH em solos, adubo organico, matéria-prima para reacdes

quimicas e complemento alimentar.

Tabela 3.1 - Valores médios do teor de minerais (mg/100 g) presente na casca de ovo

Minerais | (mg/100g) | Minerais | (mg/100g) | Minerais | (mg/100g) | Minerais | (mg/100g)
Li 0,0061 Ga 0,0004 Sr 103,2 CE < 0,005
Be < 0,002 Ge 0,0479 Y 0,001 PR <0,0005
Na 117,475 As 0,012 Zr 0,0005 Nd < 0,001

Mg 3511 Se 0,01 Nb <0,001 SM 0,002
Al <05 Rb 0,040 Mo 0,023 Eu 0,0018
K 41,971 Tb <0,0005 Ru < 0,0001 Gd <0,0005
Ca | 3026372 Dy <0,0005 Pd 0,0684 Ir <0,0003
Sc <0,3 Ho <0,0005 Ag < 0,002 PT <0,0004
Ti 0,458 Er <0,0005 Cd <0,02 Au 0,0001
Y 0,008 ™ <0,0005 In < 0,001 Hg <0,02
Cr <01 Yb <0,0005 U <0,001 Tl 0,0014

Mn 0,031 Lu <0,0005 Sn <0,04 PB <0,02
Fé 15 Hf <0,0005 Te 0,0008 Bi <0,02
Co 0,052 Ta <0,0005 I <0,8 Th <0,0005
Ni <0,0003 W <0,002 Cs <0,0005 P 98,2
Cu <0,0001 Re <0,0002 Ba 3,9739 Si <0,0004
Zn 0,083 Os <0,0001 La < 0,001 Sh < 0,001

Fonte: VILAR, SABAA-SRUR, MARQUES, 2010

3.2. BIOCERAMICA

Os registros da utilizagao de ceramica como biomaterial comecaram em 1894,
qguando Dreesman estudou o uso do gesso (CaS0O4.1/2H20) como substituto para
0 0SSO, mas por apresentar baixa resisténcia mecanica e rapida absorcéo pelo
organismo, sua utilizacao foi inviabilizada (VOLKMER, 2006).

Com o avanco da tecnologia e com o progresso das pesquisas nas areas de
medicina, quimica e ciéncia dos materiais, algumas ceramicas passaram a ser

modificadas estruturalmente para atender caracteristicas quimicas e fisicas
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especificas e foram categorizadas no grupo de Ceramica de alta
tecnologia/Ceramica Avancada (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE CERAMICA).

As bioceramicas sdo ceramicas de alta tecnologia projetadas para substituir
ou complementar um tecido vivo original. Para ser biocompativel, a composi¢éao
quimica, fisica e as propriedades mecanicas sao fatores que devem estar em
perfeita harmonia com o local onde serao inseridas (FILHO, 2006). A forma, o
tamanho da particula, a presenga de poros e a textura da superficie séo
determinantes para a aceitacao pelo tecido (DALAPICULA et al, 2006). As
substancias ndo podem ser toxicas, mutagénicas e precisam possuir um tempo de
vida e uma taxa de absorcao adequados a fungédo que cumprira (ARAUJO, 2006).
O material também precisa ser apropriado ao meio fisiologico com o qual tera
contato, incluindo os compostos gerados com sua degradagdo que nao podem
gerar respostas adversas no organismo. (VOLKMER, 2006).

A producao de uma ceramica é feita por trés etapas principais: preparo do po,
formacao do objeto em dimensdes e formas especificas e tratamento térmico a
altas temperaturas para a sinterizacdo (KAWACHI et al, 2000). A composi¢cédo da
bioceramica adequada é construida com a escolha dos reagentes, da rota de
sintese e controle de parametros como temperatura, pH, tempo de reacéo,
processamento e tratamentos térmicos (KAWACHI et al, 2000).

Segundo a Associagdo Brasileira de Ceramica — ABC, o segmento de
bioceramicas no Brasil ainda € incipiente. Existe uma crescente iniciativa em
pesquisas e producdo nesta area, mas que ainda sao incapazes de suprir o
potencial de aplicacbes e competir com o0s materiais produzidos fora do pais
(MAVROPOULOQOS et al, s.d.).

3.3. HIDROXIAPATITA (HA)

A hidroxiapatita (Ca1o(PO4)s(OH)2) € uma substancia encontrada em seres
vivos como reserva de fésforo e calcio, estando presente na fase mineral dos 0ssos
e dentes humanos. E possivel produzir artificialmente esta bioceramica e sua forma
sintética possui alta resisténcia a corrosdo e é bioativa, ou seja, devido a sua

similaridade quimica com o tecido 6sseo, induz uma resposta biolégica de
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reconstrucdo ou interacao interfacial, formando ligagcbes com a hidroxiapatita
natural do hospedeiro e promovendo a osseointegracdao, isso demonstra sua
biocompatibilidade e utilizagdo como base para a regenerac¢ao do osso (VOLKMER,
2006).

A hidroxiapatita € um fosfato de calcio que possui estrutura hexagonal, com
grupo espacial P6s/m e razdo molar entre os atomos de calcio e foésforo (Ca/P) de
1,67. Os dez atomos de calcio da molécula estdo localizados em sitios nao
equivalentes, quatro no sitio |, tetraédrico (Caui), e seis no sitio I, octaédrico (Cau)
(MAVROPOULOS, 1999). A estrutura molecular esta representada na Figura 3.2.

Figura 3.2 - Estrutura molecular da hidroxiapatita

Fonte: Kay, M. I. et al, 1964

O termo hidroxi refere-se ao grupo OH e o termo apatita designa uma familia
de compostos com férmula genérica Rs(XOa4)3Y, na qual R = Ca, Mg, Pb, Mn; X =
P, As, V;Y =F, Cl, Br (VALENTE, 1999).

A estrutura permite a remogao do ion Ca?* e sua substituicdo por metais como
chumbo, cadmio, cobre e ferro. Os ions hidroxila podem ser substituidos por
carbonatos, fluor e cobre. E os ions fosfato por carbonatos e vanadatos (COSTA et
al, 2009). As trocas ibnicas podem alterar os parametros de rede, morfologia e
solubilidade, diversificando as aplicagbes do material (FILHO, 2006). Um exemplo
€ a substituicao por fluor, cuja ceramica é chamada de fluorapatita e € um composto

encontrado em rochas, essa molécula € mais estavel e menos soluvel do que a HA,
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caracteristicas exploradas em tratamentos de caries e osteoporose (COSTA et al,
2009).

O comportamento biolégico da hidroxiapatita € dependente da composi¢ao
quimica e de suas caracteristicas fisicas, por isso 0 método de preparo, 0s
reagentes e os parametros da sintese exercem forte influéncia no material final
(ROSA, SHAREEF, NOORT, 2000). A taxa de solubilidade é variavel de acordo
com a forma, porosidade e cristalinidade, sendo mais soluvel em solu¢des &cidas
e insoluvel em solugdes alcalinas, por essa razao, o pH € um dos parametros
rigorosamente controlados durante a sintese e o envelhecimento do produto
(VOLKMER, 2006). O digrama de estabilidade da hidroxiapatita em fungao do pH
pode ser visto na Figura 3.3.

Figura 3.3 - Diagrama de estabilidade do sistema Ca-P-H20 da hidroxiapatita a 37°C
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Fonte: OGASAWARA et al, 2001

De acordo com o método de producao adotado e dos tratamentos posteriores,
a ceramica pode ter o numero e a dimensao dos poros aumentada. A porosidade
influencia as propriedades mecéanicas e a resposta biolégica, permitindo maior
interacao do implante com o osso (VOLKMER, 2006).
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Outro parametro cuidadosamente controlado durante a sintese e nos
tratamentos subsequentes € a temperatura. Alteracdes de temperatura influenciam
a solubilidade, a formacdo e o tamanho dos cristais e consequentemente a
composicao do produto e subprodutos. Logo apods produzido, o composto
geralmente ndo possui alto grau de cristalinidade, por isso faz-se um tratamento
térmico chamado de calcinagéo, tornando este fosfato mais cristalino e, quanto
maior a cristalinidade, mais resistente a degradacdo e mais lenta a taxa de
reabsorcdo (DALAPICULA et al, 2006).

O estudo laboratorial de novas matérias-primas, da influéncia dos parametros
e dos métodos de sintese, buscam melhorar a qualidade da HA e atender as
exigéncias de cada forma de aplicagéo, incluindo a preocupagdo com o custo e
facilidade de producéo para torna-la apta a escalas industriais. Atualmente 100g de
hidroxiapatita custam R$ 1784,00 (ANEXO A), este trabalho busca uma forma
alternativa de producéao, reaproveitando a casca de ovo de galinha como fonte de
carbonato de calcio para sintetizar este fosfato a baixo custo e sem geracéo de
residuos.

3.4. METODOS DE OBTENCAO

A sintese da hidroxiapatita pode ser realizada por diversos meios. Os mais
utilizados sao a sintese por via Umida, por via seca, método hidrotermal e 0 método

sol-gel.

3.4.1. Sintese de hidroxiapatita por via umida, reacao acido-base

O método por via umida utilizando o acido fosforico e o hidroxido de célcio é
amplamente difundido na comunidade cientifica por utilizar reagentes e
equipamentos de facil acesso e baixo custo e também por obter como produto agua
e hidroxiapatita, ou seja, forma-se um produto com alta pureza e nao ha geracao
de residuo (VALENTE, 1999). A reacéo é mostrada na Equacéo 1.
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10 Ca(OH)2@q) + 6 H3PO4@aq) — Ca10(PO4)s(OH)2s) + 18 H20q) (1)

Primeiramente os ions fosfato sdo adicionados a uma solugdo com ions
calcio, o produto obtido é a hidroxiapatita no estado amorfo, forma de maior
solubilidade. A adicao dos ions fosfato é feita de forma lenta para evitar variagdes
bruscas no meio reacional e manter a homogeneidade. O produto € envelhecido no
meio reacional por longos periodos de tempo, passando por diversas etapas de
dissolucdo e recristalizacao até formar o material de menor solubilidade, a
hidroxiapatita estequiométrica. A precipitacdo é feita com controle de pH e com
temperaturas entre 25°C e 100°C. (VOLKMER, 2006).

Para sintetizar a hidroxiapatita com as caracteristicas desejadas, € importante
controlar os parametros: temperatura de precipitagdo, pH, concentragdo molar dos
reagentes, velocidade da adicao do acido, tempo de envelhecimento e temperatura
do tratamento térmico. A variacao desses parametros resulta em fosfatos de célcio
com diferentes morfologias e estequiometrias (CAMPOS et al, 2012).

A velocidade de adicdo dos reagentes influencia a taxa de nucleagdo dos
cristais; quanto mais lenta for a adicdo e menos ions disponiveis, menor € a
quantidade de nucleos formados e assim formam-se cristais maiores. A maior
saturagao da solugao possibilita maior disponibilidade de ions e assim mais nucleos
podem ser formados. A temperatura de sintese influencia a cristalinidade, tamanho
e morfologia, temperaturas mais altas produzem pds mais cristalinos. A
temperatura de calcinagdo também modifica a composi¢cdo e a cristalinidade,
quanto maior a temperatura de calcinagdo, mais cristalino o material. O tempo de
envelhecimento é outro fator que influencia no tamanho dos cristais, pois existe um
ciclo de precipitagdo, dissolucdo e recristalizacdo, um tempo maior de
envelhecimento produz cristais maiores (RIGO, GEHRKE, CARBONARI, 2007).

Uma das principais desvantagens do método acido-base é a obtencao de p6s
com particulas aglomeradas, a ndo homogeneidade interfere na biocompatibilidade
(VOLKMER, 2006).

Como alternativa ao hidréxido de célcio comercial, a casca de ovo de galinha
pode ser o precedente fornecendo o carbonato de célcio, cuja decomposicdo em
oxido de calcio e diéxido de carbono acontece a temperaturas acima de 400°C
utilizando um forno mufla (COSTA et al, 2009). A reacdo de decomposicao é
mostrada na Equagéo 2.



22

CaCO3(s) > CaO(s) + COZ(g) (2)

O oxido de calcio produzido da calcinagédo da casca é diluido em agua para
formar uma suspensao de hidréxido de calcio. A reacdo quimica € mostrada na
Equacéo 3.

CaOgs) + H20() — Ca(OH)2(aq) (3)

A producdo de hidroxiapatita ocorre na reacdo entre o hidréxido de calcio

obtido e uma fonte de ions fosfatos, como o acido ortofosforico.

3.4.2. Sintese de hidroxiapatita por via seca

O método por via seca exige apurado controle durante a sintese para garantir
a homogeneidade da reacédo e a ndao formacao de subprodutos. Uma das formas é
a reacdao em estado solido entre Casz(POa4)2 (TCP) e o carbonato de calcio em
temperaturas entre 1200°C e 1300°C (Equagéo 4). O produto possui excelente
cristalinidade e formacéo de p6 muito fino (REBELO, 2006).

3Cas3(P04)2[TCP] +5CaCO3 > HA + 4 CaO + 5 COz2 (4)

3.4.3. Sintese de hidroxiapatita pelo método hidrotermal

Este método é semelhante a obtengéo por via imida, mas com o controle de
pressao e temperaturas em torno de 140 e 500°C. Utiliza-se um recipiente fechado,
normalmente uma autoclave, para manter a pressao do sistema. Como matéria-
prima, usa-se Ca(NOs)2, Ca(OH)2, HsPO4 e CaHPO4.H20. O produto obtido possui
alto grau cristalino e pds nanomeétricos em forma de agulha (OLIVEIRA, 2008).
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3.4.4. Sintese de hidroxiapatita pelo método sol-gel

Os reagentes mais comumente utilizados sdo o acido fosforico e o nitrato de
célcio, pois sdo soluveis em alcoois e em agua; um solvente utilizado € o metanol.
E um método via Umida que dispensa alto-vacuo e temperaturas elevadas e o
produto obtido é um po fino (SANTOS et al, 2005).

Simplificadamente, as etapas do processo sao: formacao do sol através da
hidrélise do alcéxido, condensacao dos compostos transformando o sol em gel e
secagem do gel (GUASTALDI e APARECIDA, 2010).

3.5. APLICACOES DA HIDROXIAPATITA

Dentre as aplicagdes da hidroxiapatita, a mais comum é sua utilizagdo na area
médica para corrigir falhas ésseas, preencher cavidades ou revestir préteses
metélicas, mas também existem estudos que exploram a capacidade de troca
ibnica para absorcdo de metais pesados e para o0 uso como suporte para drogas
anticancerigenas.

O enxerto 6sseo autégeno, que é a retirada de um fragmento de 0sso do
préprio paciente para recolocacido na lesdo, apresenta a vantagem de pequena
reacao inflamatoria, facil reestabelecimento de vascularizacao no local e potencial
de osteoinducéo, osteogénese e osteoconducdo. Como desvantagem, podem ser
citadas: maior morbidade, riscos de complicacdes pds-operatérias e formato ou
contorno diferentes do local onde sera colocado (PAIVA et al, 2014). Para buscar
solugdes mais eficientes e que tenham menor rejeicdo, pode-se usar uma prétese
metalica que fornece a resisténcia necessaria e a hidroxiapatita como revestimento
para fazer a interface prétese metdlica e tecido 6sseo, transformando-se em uma
camada de fosfato de célcio que atua como intermediario entre a superficie do
implante e o hospedeiro, possibilitando a adaptacdo e nao recusa do corpo
estranho ao organismo (COSTA et al, 2009). Além disso, a hidroxiapatita comporta-


https://www.google.com.br/search?es_sm=122&biw=1366&bih=600&q=osteoindu%C3%A7%C3%A3o&spell=1&sa=X&ei=G9ZwVJzaAsOoNqKIhPAP&ved=0CBkQBSgA
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se como um material osteocondutor, ou seja, tem a capacidade de preencher as
falhas e orientar as células para a regeneracao do tecido (PAIVA et al, 2014).

As propriedades da HA séo trabalhadas para atender a necessidade de cada
aplicacéo, por exemplo para implantes ésseos ou dentarios que precisam durar
muitos anos, um material pouco soluvel é preferido. Em situagdes em que existe a
necessidade de reabsor¢cao do implante para o crescimento de um novo tecido, o
mais utilizado é a mistura da hidroxiapatita com outros fosfatos (MAVROPOULOS
et al, s.d.). A porosidade da hidroxiapatita também exerce forte influéncia na relagao
com o ser vivo. O tamanho e a distribuicdo dos poros favorecem o crescimento
0sseo e possibilitam uma ligacao mais forte com o tecido hospedeiro. Um controle
na quantidade e dimensao destes poros pode ser conseguido, por exemplo, através
da sintese com método gelcasting de espuma (VOLKMER, 2006).

No tratamento dentario a hidroxiapatita evita perda 6ssea apdés a extragao do
dente ou de parte do dente, preenche cavidades e recobre pinos de titanio usados
em implantes. (MAVROPOULQOS, 1999)

A propriedade de absorver/adsorver moléculas em sua superficie torna este
fosfato de calcio Gtil para ser utilizada como suporte para antibiéticos e drogas
anticancerigenas. Sua lenta dissolugdo no meio fisiolégico faz com que o
medicamento seja liberado lentamente (MAVROPOULOS et al, s.d).

A capacidade de substituicdo ibnica permite a utilizacdo da HA como
absorvedora de metais pesados, podendo descontaminar &gua, residuos
industriais e solos contaminados, como retirar 0 chumbo que possui alto grau de
toxicidade (MAVROPOULOQOS, 1999).

Outra utilizacdo € como catalisador para a desidratacéo e desidrogenacéo de
alcoois e na decomposi¢do de compostos orgéanicos clorados poluentes (COSTA
et al, 2009).
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4 MATERIAIS E METODOS

Este trabalho foi realizado no Departamento de Engenharia de Materiais, Area
Il, da Escola de Engenharia de Lorena — EEL/USP.

Nas préximas secdes serdo apresentados os procedimentos experimentais
realizados para a obtengdo e caracterizacdo da hidroxiapatita, partindo das
mateérias-primas casca de ovo de galinha, que fornece o carbonato de célcio, e do

acido fosférico comercial.

4.1. FLUXOGRAMA GERAL DO PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O fluxograma representado na Figura 4.1 detalha as etapas do processo
experimental partindo da casca de ovo de galinha e do &cido fosférico comercial

até a hidroxiapatita.
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Figura 4.1 — Fluxograma das etapas do processo de sintese da hidroxiapatita
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4.2. PREPARACAO E CARACTERIZAGAO DA CASCA DE OVO DE GALINHA

As cascas de ovo de galinha foram lavadas com agua corrente, retirou-se
manualmente a pelicula interna e entdo as cascas limpas foram deixadas em estufa
a 105°C por 24 horas para a eliminacado de agua. As cascas limpas e secas sao
mostradas na Figura 4.2.

Figura 4.1 - Cascas de ovo de galinha apos limpeza e secagem

Fonte: O proprio autor

Depois da limpeza e secagem, as cascas foram trituradas manualmente em
almofariz e pistilo de ago. Em seguida, as cascas trituradas foram moidas em um
moinho automatico da seguinte maneira: o0 material foi colocado em um jarro de ago
revestido de carbeto de tungsténio, até aproximadamente 1/3 da capacidade do
jarro, utilizando duas bolinhas de a¢o e cada moagem durou 7 minutos. O moinho
utilizado foi o0 da marca SPEX SamplePrep, modelo Mixer/Mill 8000M.

O jarro com as bolinhas pode ser visto na Figura 4.3.

Figura 4.2 - Jarro e bolinhas utilizados no moinho automatico
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O po resultante das cascas de ovo de galinha foi analisado por difratometria
de raios X (DRX), fluorescéncia de raios X (FRX) e andlise da distribuicdo do

tamanho de particulas.

4.3.  ANALISE TERMOGRAVIMETRICA DA CASCA DE OVO DE GALINHA

Para esta analise foi utilizado um cadinho de alumina com 18,64 mg do p6 da
casca de ovo de galinha, utilizou-se uma taxa de aquecimento de 10°C/min,

partindo da temperatura ambiente (25°C) até 900°C.

4.4. CALCINACAO EM FORNO MUFLA E CARACTERIZACAO DA CASCA DE
OVO DE GALINHA

Foram colocados 222,77 g do pd da casca de ovo de galinha em um recipiente
de alumina e este foi submetido ao processo de calcinagdo em forno mufla com
aquecimento a taxa de 10°C/min até 900°C. O material permaneceu a 900°C por
30 minutos e entéo o sistema foi resfriado até a temperatura ambiente.

A primeira calcinacdo nao foi suficiente para transformar toda a massa de
carbonato de calcio em 6xido e por isso foi realizada uma segunda calcinagcao em
forno mufla, com taxa de aquecimento de 10 °C/min até 1000°C. O material
permaneceu a 1000°C por 3 horas e entao o sistema foi resfriado até a temperatura
ambiente.

A formacgao do 6xido de célcio foi confirmada por DRX e FRX e foi realizada a
analise da distribuicao do tamanho de particulas.

4.5. PREPARACAO DOS REAGENTES

O aparato experimental utilizado para fazer a suspensdo de hidréxido de
calcio € mostrado na Figura 4.4.
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Figura 4.3 - Aparato experimental para a suspensao de Ca(OH)2

Agitador mecénico

Suspensao de Ca(OH)2

Fonte: O proprio autor

Com a finalidade de produzir 20 g de hidroxiapatita, utilizou-se 11,15 g de
CaO, obtido da calcinacéo das cascas de ovo de galinha, diluidos em 300 mL de
agua destilada, conforme indicado na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Quantidades utilizadas de CaO para produzir 20 g de HA

Substancia Quantidade (mol) Quantidade (g)
Oxido de célcio 0,199 11,15
Hidroxiapatita 0,199 20,00

Fonte: O proprio autor

A relacdo estequiométrica pode ser vista nas equagdes 2 e 3, citadas
anteriormente.

Para obter a solugcao de &cido fosférico 2,0 mol/L, adicionou-se 67,4 mL de
HsPO4 85% P.A. em um baldo volumétrico de 500 mL contendo 20,0 mL de 4gua
destilada, e em seguida completou-se o volume do balao.

A solucao de hidréxido de aménio foi preparada na proporcao 1:2 vl/v,
adicionando-se 30 mL de NH4OH, 28-30% P.A., a 60 mL de agua destilada.
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4.6. REACAO DE PRECIPITACAO POR VIA UMIDA E CARACTERIZAGCAO

Com a finalidade de verificar a formagdo do produto e de subprodutos, o
comportamento reacional do hidréxido de célcio, produzido a partir da casca de ovo
de galinha, e do acido fosforico, foi avaliado alterando a temperatura nas sinteses
da hidroxiapatita.

A proporcao Ca/P para gerar a hidroxiapatita estequiométrica € 10:6, razédo de
1,67, conforme pode ser visto na Equacao 1, anteriormente citada.

A Tabela 4.2 indica as proporcodes utilizadas para a sintese.

Tabela 4.2 - Proporgoes de CaO e H3PO, utilizadas

Quantidade em

Substéancia Quantidade (mol) massa/volume Razao molar Ca/P
Qxido de calcio 0,199 11,15¢g 167
Acido fosférico 0,119 59,5 mL ’

Fonte: O proprio autor

O aparato experimental para a sintese de hidroxiapatita pode ser visto na
Figura 4.5.
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Figura 4.4- Aparato experimental para a sintese de hidroxiapatita
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Fonte: O proprio autor

Apos a sintese, uma cobertura foi adaptada ao béquer para evitar a
evaporacao da agua e favorecer o envelhecimento do produto no meio reacional,
como pode ser visto na Figura 4.6.
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Figura 4.5 - Aparato experimental para a sintese de hidroxiapatita com béquer tampado

S

Cobertura do béquer

Fonte: O proprio autor

4.6.1. Sintese de hidroxiapatita com correcao de pH

Foram realizadas trés reacdes de sintese com o controle de pH, pela adi¢ao
de NH4OH, nas temperaturas de 25°C, 40°C e 60°C.

O método utilizado para todas as reagdes foi manter a suspensao de hidréxido
de calcio em um banho de glicerina sobre a placa aquecedora, controlando a
temperatura e em constante agitagao.

Na suspensao foram gotejados manualmente, com o auxilio de uma bureta,
59,5 mL da solugao de acido fosforico 2,0 mol/L. Até a adi¢cdo de 50 mL, a taxa foi
aproximadamente 1,0mL/min e o pH foi acompanhado a cada 10 minutos. Acima
de 50,0 mL, a taxa foi de 0,25 mL/min e o pH foi acompanhado a cada 2 minutos.



33

Apés a adicao do acido fosférico, o material ficou em agitacéo e controle de
temperatura por 24 horas para que houvesse envelhecimento do precipitado no
meio reacional.

Apo6s o envelhecimento do material, o precipitado foi filtrado utilizando-se
papel filtro e funil, seco em estufa a 40°C por 24 horas e desaglomerado em um
almofariz de ago.

A hidroxiapatita sintetizada foi caracterizada por DRX, distribuigdo do tamanho
de particulas e MEV.

4.7. CALCINACAO DA HIDROXIAPATITA E CARACTERIZAGCAO

A hidroxiapatita obtida pela sintese via umida, depois de filtrada e seca, foi
calcinada em forno mufla a 800°C por 3 horas, com uma taxa de aquecimento de
aproximadamente 10°C/min.

Para comparacdo da hidroxiapatita antes e apdés a calcinagdo, foram
realizadas as mesmas analises de caracterizacao: DRX, distribuicao de particulas
e MEV.

48. TECNICAS E  EQUIPAMENTOS  UTILIZADOS PARA  AS
CARACTERIZACOES

4.8.1. Difratometria de raios X

A difracdo € o fenbmeno de espalhamento de radiacdo causada por um
obstaculo a propagacao das ondas. A grade de difracdo faz com que a luz seja
espalhada com intensidade e direcdo caracteristica da estrutura do material. Os
raios X possuem comprimento de onda da ordem de 0,1 nm, em escala
subnanométrica, o0 centro de difracdo destes raios sdao os atomos
(SHACKELFORD, 2010).
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O difratbmetro de raios X utiliza um tubo de raios X que emite ondas
nanométricas e essas ondas sao difratadas pela amostra. A detecgdo da
intensidade da radiacdo difratada € monitorada eletronicamente e depende da
estrutura do material (SHACKELFORD, 2010). A representacao esquematica do
funcionamento do difratdbmetro pode ser visto na Figura 4.7.

Figura 4.6 - Esquema do difratdmetro de raios X

Fonte: Livro Ciéncia dos Materiais — James Shackelford

A avaliacdo das fases cristalinas presentes nos materiais foi realizada no
difratdmetro de raios X da marca PANalytical, modelo Empyrean.

As andlises foram feitas nas amostras em forma de po, com o intervalo angular
entre 10° e 90°, passo angular de 0,02° e tempo de contagem de 20 s. A radiacéo
utilizada foi a cobre Ka, com filtro de niquel, poténcia 40 kV e corrente 30 mA.

4.8.2. Fluorescéncia de raios X

As andlises elementares semiquantitativas dos componentes presentes nas
amostras foram feitas por varredura, no espectrémetro de fluorescéncia de raios X
WDXRF da marca PANalytical, modelo Axios Max, utilizando tubo de rédio. O

equipamento determina elementos quimicos de fluor a uranio.
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As amostras de casca de ovo foram preparadas por prensagem do p6 em
cama de 4cido borico e as amostras de hidroxiapatita foram prensadas em cama
de cereox. A pastilha feita com a casca de ovo pode ser vista na Figura 4.8.

Figura 4.7 - Pastilha com o p6 da casca de ovo para analise de FRX

Fonte: O proprio autor

Para a prensagem das pastilhas foi utilizado 15 toneladas na prensa modelo
3628 Bench Press, marca SPEX SamplePrep.

4.8.3. Distribuicao do tamanho de particulas

As andlises da distribuicdo do tamanho de particulas foram feitas por difracéo
a laser, no equipamento modelo Mastersize 3000E e com o acessorio Hydro EV,
marca Malvern.

A dispersao do material foi feita em um béquer de 600 mL com agua destilada.

O equipamento faz circular o conteudo a ser analisado, emite um feixe de
laser que interage com a amostra e a intensidade da luz espalhada é medida
(Malvern Instruments Ltd).
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4.8.4. Termogravimetria (TGA)

As analises termogravimétricas sdo baseadas no monitoramento de um
parametro fisico (por exemplo, massa) da amostra que varia como resultado da
variacao da temperatura. Essa variacao € causada por um dispositivo programado
a uma taxa determinada de temperatura por tempo (IONASHIRO, 2004).

As cascas de ovo foram previamente limpas, secas em estufa a 40°C e entéao
maceradas. Depois disso foram analisadas no equipamento STA 449 F3 Jupiter,
da marca Netzsch.

4.8.5. Microscopia Eletronica de Varredura

Simplificadamente, o funcionamento do microscépio eletrénico de varredura
consiste em emitir um feixe elétrons que interage com a amostra e a intensidade e
o volume de elétrons que retorna, passa pelo detector que traduz os dados em
imagem.

A amostra de hidroxiapatita foi preparada colocando o pd sobre uma fita de
carbono, suportada em baquelite. Em seguida, utilizando o sistema modular de alto
vacuo Bal-tec MED 020, revestiu-se a amostra com 18 nm de ouro. A amostra
revestida € mostrada na Figura 4.9.
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Figura 4.8 - Hidroxiapatita metalizada com ouro sobre o suporte de baquelite

Fonte: O proprio autor

Para a andlise foi utilizado o Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) da
marca Hitachi, modelo TM3000.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. MOAGEM DA CASCA DE OVO DE GALINHA

A moagem da casca de ovo de galinha é necessaria para aumentar a area
superficial do material e permitir maior eficiéncia na cinética da reagao de sintese.
Primeiramente a casca de ovo de galinha foi triturada manualmente com

almofariz e pistilo de ago. O resultado pode ser visto na Figura 5.1.

Figura 5.1 - Casca de ovo de galinha moida manualmente

Fonte: O proprio autor

A quebra manual gerou particulas grandes e para reduzir o material a um
menor tamanho, utilizou-se o moinho automatico citado anteriormente e o resultado
pode ser visto na Figura 5.2.
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Figura 5.2 - Casca de ovo moida em moinho automatico

Fonte: O proprio autor

5.2. CARACTERIZAGAO DA CASCA DE OVO DE GALINHA

5.2.1. Difratometria de raios X

O difratograma de raios X da casca de ovo de galinha esta apresentado na
Figura 5.3.
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Figura 5.3 - Difratograma da casca de ovo de galinha
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Fonte: O proprio autor

A analise mostrou que a casca de ovo de galinha é constituida principalmente
por carbonato de calcio, o que € indicado pela coincidéncia de picos da amostra
com o padrao de CaCO:s.

Os picos de maior intensidade correspondem a ficha cristalografica da calcita
(24-27) conforme literatura (Mineral Powder Diffraction File - Data book, 1986).

5.2.2. Fluorescéncia de raios X

A analise por fluorescéncia de raios X apresentou o resultado expresso em
percentual em massa, normalizado a 100%. Os resultados estao apresentados na
Tabela 5.1.
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Tabela 5.1 - Percentual em massa dos elementos encontrados na casca de ovo

Elemento Concentracdo

Na 0,18%
Mg 0,47%
Al 0,01%
Si 0,04%
P 0,12%
0,10%
Cl 0,06%
K 0,03%
Sr 0,23%
Ca 36,50%
Composto Concentragao
COs 62,30%

Fonte: O proprio autor

Considerando que 100% do material é de carbonato de calcio (conforme
resultado da andlise de raios X), aproximadamente 40% da massa é de calcio e
60% de carbonato. Foram encontrados 36,50% em massa de célcio, ou seja,
aproximadamente 91,25% da casca de ovo é carbonato de célcio e o restante é
dividido entre outros carbonatos e tragos dos demais elementos.

Os elementos encontrados sao compativeis com a literatura e as propor¢des
sao coerentes, pois a maior parte da casca do ovo é constituida de carbonato de

célcio (Tabela 3.1).

5.2.3. Analise de distribuicao de particulas

A andlise de distribuicao de particulas do pé da casca de ovo apresentou
tamanhos de particulas entre 0,594 um e 144 um. O gréfico pode ser visto na Figura
5.4.
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Figura 5.4 - Grafico da frequéncia dos tamanhos de particula do p6 da casca de ovo
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Fonte: O proprio autor

Os dados indicam que até 90% das particulas possuem tamanhos inferiores
a 53,9 um.

5.2.4. Termogravimetria

O pé da casca de ovo foi colocado previamente em estuda a 40 °C por 24

horas. A curva TG € mostrada na Figura 5.5.

Figura 5.5 - Grafico da analise termogravimétrica do pd da casca de ovo de galinha
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Fonte: O proprio autor
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A curva termogravimétrica indicou uma primeira diminuicdo de massa,
aproximadamente 2%, entre 100°C e 300°C, correspondente a perda de agua. A
segunda diminuicdo de 2%, entre 300°C e 400°C, referente a eliminacdo de
compostos organicos, totalizando 4% de perda de massa antes da decomposi¢ao
do carbonato.

A queda mais acentuada ocorreu entre 650°C e 800°C, correspondendo a
uma diminuicdo de aproximadamente 44% da massa. Esta € a faixa de temperatura
na qual acontece a decomposi¢cdo do CaCOs, liberando CO2 e gerando CaO,
conforme Equacao 2 citada anteriormente.

A massa residual da amostra foi de aproximadamente 52%.

5.3. TRATAMENTO TERMICO DA CASCA DE OVO DE GALINHA EM FORNO
MUFLA

O resultado da curva TG, indicava que a calcinacao deveria ser feita préxima
a 800°C para que houvesse conversao total de CaCOs em CaO.

Uma massa de 222,77 g de CaCOs foi calcinada a 900°C por 30 minutos.
Apoés resfriado, o material pesado mostrou uma massa de 201,36 g. Foi formada
uma camada branca superior e a camada abaixo apresentava coloracdo cinza
escura, conforme Figura 5.6. Este mesmo efeito também ocorreu no trabalho de
PEREIRA et al (2009), que sugeriu que a calcinacdo fosse realizada em finas

camadas de casca de ovo ou que o tempo de permanéncia na mufla fosse maior.

Figura 5.6 - Casca de ovo primeira calcinacao

Fonte: O proprio autor
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A perda de massa resultante da calcinacao foi de 9,6%, esse valor era muito
inferior ao esperado de acordo com a TG, que deveria ser proxima a 50%.

Para investigar o ocorrido, foram feitas anélise de DRX nas duas camadas e
os resultados mostraram que a camada superior, branca, era de 6xido de célcio e
a camada cinza era de carbonato de célcio, como mostrado nas Figuras 5.7 e 5.8,

respectivamente.

Figura 5.7 - Difratograma de raio X da camada branca da casca de ovo calcinada a 900°C/30min
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Fonte: O proprio autor
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Figura 5.8 - Difratograma de raios X da camada cinza do p6 da casca de ovo calcinada a 900°C/30min
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Fonte: O proprio autor

A camada superior de 6xido de calcio formada, a diferenca de coloragao,
Figura 5.6, e os resultados das andlises de raios X, permitiram concluir que por
causa da grande quantidade de p6 da casca de ovo, o tempo de calcinacao de
somente 30 minutos ndo foi suficiente para que todo o material sofresse a
transformacao de CaCQOs a CaO.

Em fungéo desses resultados, foi realizada uma nova calcinagdo, na qual a
massa de 201 g de CaCOs permaneceu a 1000°C por 3 horas. A massa final foi de
121,13 g, ou seja, houve uma reducéo de 39,73%.

Na Figura 5.9 esta apresentado o material calcinado a 1000°C por 3 horas.

Figura 5.9 - Casca de ovo apds segunda calcinacao a 1000°C/3h

Fonte: O proprio autor
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O material resultante ndo apresentou a coloragcao cinza escura observada na

calcinacdo anterior a 900°C por 30 minutos.

5.4. CARACTERIZAGAO DA CASCA DE OVO CALCINADA

5.4.1. Difratometria de raios X para a casca de ovo calcinada

A analise por difratometria de raios X, Figura 5.10, mostrou que a casca de
ovo de galinha apds a segunda calcinacao era constituida principalmente por 6xido
de calcio, o que é indicado pela coincidéncia de picos da amostra com o padrao de
CaO.

Figura 5.10 - Casca de ovo calcinada a 1000°C/3h
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Fonte: O proprio autor
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Os picos de maior intensidade correspondem a ficha cristalografica do 6xido
de calcio (4-777) conforme literatura (Mineral Powder Diffraction File - Data book,
1986).

5.4.2. Analise de distribuicao de particulas para a casca de ovo calcinada

A analise de distribuicao de particulas do éxido de calcio mostrou que as
particulas apresentaram tamanhos entre 0,7 um e 600 um, com 90% até 254 um.
Esta maior distribuicdo dos tamanhos, quando comparado ao tamanho do
carbonato de calcio, pode ser resultado da absorcédo de agua, considerando que o
oxido de calcio € um composto bastante higroscépico.

O grafico da analise para o CaO pode ser visto na 5.11.

Figura 5.11 - Grafico da frequéncia dos tamanhos de particula do CaO
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Fonte: O proprio autor

5.5. SINTESE DA HIDROXIAPATITA

Como a hidroxiapatita é estavel em pH basico (Figura 3.3) a sintese foi

realizada com corre¢des de pH, mantendo o meio reacional préximo a pH 10.



5.5.1. Difratogramas de raios X
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Os resultados das analises de raios X das amostras indicaram que a alteracéo

de temperatura ndo influenciou significativamente na formagéo do produto, apenas

tornou os picos ligeiramente mais definidos.

O difratograma mostrado na figura 5.12 é referente a ficha padrédo da

hidroxiapatita e pode ser comparado aos difratogramas das Figuras 5.13 (antes da

calcinacdo) e 5.14 (apdés a calcinacdo) para comprovar a formacédo da

hidroxiapatita.

Figura 5.12 - Ficha padrao disponivel no banco de dados ICDD (Ficha 9-432)
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Fonte: ARAUJO et al, 2012

Figura 5.13 - Difratograma da hidroxiapatita antes da calcinacao
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Figura 5.14 - Difratograma da hidroxiapatita apds calcinacao a 800°C/3h
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Fonte: O proprio autor

Os picos de maior intensidade correspondem a ficha cristalografica da
hidroxiapatita (9-432) conforme literatura (Mineral Powder Diffraction File - Data
book, 1986).

O unico produto formado em todas as sinteses antes e ap6s a calcinacéo foi
a hidroxiapatita, indicando que a variacdo de temperatura nao alterou o resultado.

A calcinagao proporcionou as amostras maior cristalinidade, coerente com os

picos mais definidos e alongados.

5.5.2. Analise de distribuicao de particulas para a sintese realizada a 60°C

A analise de distribuicdo de particulas para a hidroxiapatita foi feita na HA
produzida com correcao de pH e temperatura de 60 °C.

Antes da calcinacao, a andlise de distribuicdo de particulas indicou que a faixa
de tamanhos estava entre 1 um e 600 um, com 90% das particulas com tamanho

até 109 um, como mostrado na figura 5.15.
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Figura 5.15 - Distribuicao de particulas da hidroxiapatita antes da calcinacao
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Fonte: O proprio autor

A andlise de distribuicdo de particulas apds a calcinagao indicou que a faixa
de tamanhos estava também entre 1 um e 600 um, com 90% das particulas com
até 111 um, como mostrado na Figura 5.16.

Figura 5.16 - Distribuicao do tamanho de particulas da hidroxiapatita apos calcinacao a 800°C/3h
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Fonte: O proprio autor

CALIMAN (2011), encontrou particulas com tamanhos entre 0,1 € 100 um.
Para GOUVEIA (2008) os tamanhos médios ficaram entre 18 e 27 um dependendo
dos parametros de sintese.

Assim como encontrado por COSTA et al (2009), a calcinagdo aumentou
ligeiramente o tamanho do cristal.

A diferenga dos valores encontrados entre este trabalho e os trabalhos
citados, provavelmente foi causada pelo tamanho do pé da casca de ovo. Caso o
objetivo fosse obter particulas de hidroxiapatita menores, uma solugéo seria utilizar

um meio mais eficiente de moagem da casca de ovo. Outras solugdes é tratar o p6



51

depois da sintese, moendo a hidroxiapatita e utilizando métodos para diminuir a
aglomeracao natural do p6 como ultra-som e agentes dispersantes (FILHO, 2006).

5.5.3. Microscopia eletronica de varredura da hidroxiapatita para a sintese
realizada a 60°C

As imagens para a hidroxiapatita ndo calcinada sao mostradas na Figura 5.17.

Figura 5.17 - Imagens da hidroxiapatita ndo calcinada
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Fonte: O proprio autor
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As imagens obtidas para a hidroxiapatita sintetizada a 60°C e calcinada a
800°C por 3 horas sdo mostradas na Figura 5.18.

Figura 5.18 - Imagens da hidroxiapatita calcinada
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Fonte: O proprio autor

As imagens obtidas a partir do MEV mostram particulas grandes, angulares e
aglomeradas. Na literatura a hidroxiapatita sintetizada pelo método de precipitacao
produz um material aglomerado com geometria angular e heterogénea (VALENTE,
1997).
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6 CONCLUSAO

A casca de ovo de galinha é constituida majoritariamente por carbonato de
célcio, fato que possibilita o reaproveitamento deste residuo para diversos destinos.

A calcinacao da casca de ovo decompde o carbonato de calcio em 6xido de
calcio e a suspensao do 6xido em agua permite sua utilizagcdo como matéria-prima
para a sintetizac&do de hidroxiapatita.

A alteracao da temperatura entre 25°C e 60°C na sintese por via umida, ndo
proporcionou mudancas nos produtos obtidos, portanto, nestas condigdes, a
sintese a temperatura ambiente € a mais indicada, pois diminui a etapa de
aquecimento e assim evita o consumo de recursos elétricos e reduz o custo da
producao.

Apé6s a calcinacdo a hidroxiapatita apresentou maior cristalinidade. Esta
propriedade juntamente com o tamanho de particula sdo parametros que precisam
ser avaliados dependendo do uso a ser feito. No caso da utilizagcdo em implantes,
0 composto precisa ter compatibilidade com o organismo e ser reabsorvivel a uma
taxa que permita a reestruturagao do 0sso, a cristalinidade e o tamanho tem forte
influéncia nessas situacoes.

Portanto a casca de ovo de galinha € um residuo que pode ser reaproveitado
para a producdo de hidroxiapatita, agregando valor a um material que seria
descartado e transformando-o em biomaterial com diversas aplicacbes em areas

como medicina e meio ambiente.
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