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'Globalmente, mais de 91 mihc”)es d onla o capturasos 0s o.
“A Organizagdo das Nagdes Unidas para Agricultura e Alimento estima que entre 50 a 60% ¢
‘utilizada para consumo, o restante ¢ descartado. O descarte consiste basicamente dos 0ssos e
%escamas, pois essa é a parte do peixe ndo comercializada para consumo. Essa enorme quantidade
‘de rejeito causa impacto ambiental indesejado e desperdicio (BOUTINGUIZA; 2012). Ha esfor¢o
‘da comunidade para obtengdo de produtos ou subprodutos com alto valor agregado a partir desses

| rejeitos, além da produgéo de farinha animal.

‘Esses ossos podem ser facilmente utilizados como uma fonte de baixo de fosfato de calcio, grupo
‘de minerais que contém ions de calcio (BOUTINGUIZA, 2012). A hidroxiapatita, por sua vez, ¢

‘um fosfato de célcio hidratado, o principal constituinte mineral dos ossos e dentes representando




‘30 a 70% de suas massas com foérmula quimica Caio(PO4)s(OH):2 e razéo molar Ca/P igual a 1,67.
A hidroxiapatita sintética, por possuir similaridade quimica com a fase mineral dos tecidos dsseos,
1é um material que apresenta maior biocompatibilidade e bioatividade, favorecendo o crescimento
‘Osseo e estabelecendo ligagdes de natureza quimica com o tecido anfitridio. A sua capacidade de
}adsorgﬁo estd relacionada a estrutura do poro e a natureza fisico-quimica da superficie do sélido,
jtomando-a um bom absorvente em cromatografia liquida, catalisador de matérias em
idecomposigﬁo ou de origem industrial e na remocdo de metais pesados de aguas, solos
‘contaminados e dejetos industriais (WEINAND, 2009).

|

'Dois tipos de hidroxiapatitas devem ser considerados: as sintetizadas em altas temperaturas e que
iapresentam boa cristalinidade e tamanho de cristais grandes, e as hidroxiapatitas sintetizadas em
baixas temperaturas que apresentam baixa cristalinidade e tamanho de cristais pequenos. A HAp
pura cristaliza-se sob a forma monoclinica com espacamento do grupo espacial P21/b; no entanto,
em temperaturas acima de 250°C, existe a transi¢do alotrépica da forma monoclinica para
hexagonal, com espagamento do grupo espacial P63/m. Sua densidade é de 3,16 Kg/m® e os

pardmetros de rede s@o a =b =0,9423 nm e ¢ = 0,6875 nm (COSTA, 2009).

Figura 1: Rede Cristalina da hidroxiapatita.
Fonte: Almqvist et al.

O objetivo do projeto é obter o bioceramico hidroxiapatita a partir de bio-residuos do
setor pesqueiro, 0ssos de peixe, da regido Oeste do Pard pela rota de calcinagdo. Em seguida, a

caracterizagdo do material para comprovagéo da sua obtengdo.

/#. |



O material utilizado para a produgdo do pd de hidroxiapatita foi osso de peixe, coletados no
frigorifico da regido. A retirada do material orgédnico foi através de lavagem, subsequentemente foi
secada ao ar livre, cortadas e, por fim, colocadas na estufa em 110°C por 24 horas. Os ossos de
peixe foram depositados em um refratario e levados a 900°C por 4, 6, 8, 10 e 12 horas, com uma
taxa de aquecimento de 30°C/min em 02 cadinhos de 50 ml. Depois da amostra calcinada, a mesma
foi pulverizada no gral de 4gata como meio de ser preparada para analise de FTIR e DR-X. Os
graficos de FTIR foram plotados no OriginPro 8 e as analises de DR-X foram através do X’Pert

HighScore Plus.

ANALISE POR DIFRACAO DE RAIOS-X — DRX

Os graficos de DR-X demonstram que quanto maior o tempo de calcinagéo, encontraremos grande
;quantidade de hidroxiapatita no material. Segundo Van Vlack, A calcinagdo ndo deve ser
confundida com outros tratamentos térmicos também realizados em altas temperaturas, como por
exemplo: a sinterizagdo e a vitrificagdo. A temperatura de calcinagdo varia de substincia para
substancia, por exemplo, 0 MgCO3 se decompde a aproximadamente 400 °C, enquanto que o
'CaCO3 a 900 °C, devido a isso os difratogramas sdo apresentados abaixo na na ordem Hap4,

Hap6, Hap8, Hap10, Hap12.
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- Figura 2:Difratogramas de raios X das amostras: Hap 4h, Hap 6h, Hap 8h, Hap 10h e Hap 12h.

A partir da analise dos difratogramas dos ossos de peixes calcinados a 900°C em intervalos de
tempos diferentes, pode-se encontrar a sua referida composigdo estrutural abaixo:

Tabela 1: Composigdo estrutural das amostras Hap4, Hap6, Hap8, Hap10 e Hapl2.

 Amostra Composicao Estrutural
Fluorapatita
Hidroxiapatita Ca5.164(P2892011.523)F0.95
' Hap4 Cal0.084(P04)5.94(0H)3.39 9
Hidroxiapatita Fosfato calcio magnésio Fosfato hidratado cdlcio sucinato
Hap6 Ca5(P04)3(OH) Cal9.68Mg12H1.8(P0O4)13.80 C4H5Ca8024P5!1xH20
Hidroxiapatita Fosfato cdlcio magnésio
Hap8 Ca10.084(P04)5.94(0H)3.39 Cal9.68Mg12H1.8(P04)13.80 Heneuite CaMg5(C0O3)(P0O4)3(OH)
; Hidroxiapatita Cal viva
| Hapl0  Ca5(P04)3(0OH) Ca0
Hidroxiapatita
' Hap12  Cal0.084(P04)5.94(0H)3.39

Para avaliar as possiveis alteragdes nos pardmetros estruturais da HAp utilizou-se o refinamento
estrutural pelo método de Rietveld usando o programa X’Pert Highscore Plus. A estrutura adotada
para o inicio do refinamento foi a ficha 22059-ICSD.

Tabela 2:Pardmetros estruturais da hidroxiapatita apds o refinamento pelo método de Rietveld.

Amostra  a(A) b(A)  cA) V (A%)

HAP4 9,420A 9.420A 6,882 A 52894 A3

HAP6 9423 A 9423 A 6,885A 52945A3 |
HAP8 9421 A 9421 A 6884 A 529,06A° LY
HAP10 9,426 A 9.426A 6,885A 529,80 A’
HAP12 9422A 9422A 6884 A 5292743
22059 9432 A 9432A 6,881 A 530,1A°

Os graficos da variag@o dos pardmetros de rede
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fungdo do tempo de calcinagéo, sdo apresentados na F1gura 3 e Figura 4.
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Figura 3: Pardmetros de rede "a" e "c" em fun¢do da variagdo do tempo de calcinagdo.
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Figura 4: Volume da célula unitaria em fungdo do tempo de calcinagdo.



1,54178 A obteve-se o tamanho do cristalito e a estrutura de deformacéo em cada intervalo.

Tabela 3: Efeito do tempo de calcinag¢do no tamanho do cristalito e na sua estrutura de

deformagado.

Para anélise do efeito do tempo de calcinagdo no tamanho do cristalito utilizou-se a posigdo do
maior pico de cada amostra em seu intervalo de tempo. Utilizando como pardmetros k = 0,94 e A =

Tamanho do

Estrutura de

| AmostraPosigio do Pico o ¢
mostra Posi¢d@o do Pico (°) Largura do Pico (°) Cxistalifp: () Deformaeso
HAP4 31,7577 0,096 89,9 0,0015
! HAP6 31,7419 0,0984 87,7 0,0015
- HAPS$ 31,7480 0,1200 71,92 0,0018
HAP10 31,7313 0,1200 71,91 0,0018
HAP12 31,7466 0,1200 71,92 0,0018
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Figura 5: Efeito do tempo de calcinagdo no tamanho do cristal (nm) e na sua estrutura de
deformacgdo.
ANALISE POR ESPECTROSCOPIA NA REGIAO DO INFRAVERMELHO - FTIR
Os resultados da andlise FTIR das amostras HX-0 estdo apresentados na Figura. Os espectros
mostram bandas de absorcdo dos grupos funcionais POs* e OH" caracteristicas da hidroxiapatita.
‘Para o grupo PO4>, as bandas em 1091,17 e 1051,26 cm™ séo atribuidas ao modo de estiramento
‘assimétrico, triplamente degenerado. A banda em 962,69 cm™! corresponde ao modo de estiramento

1

‘simétrico, ndo degenerado. As vibragdes em 571,38 e 602,53 cm™ séo atribuidas ao modo de



deformagdo, triplamente degenerado e a absorgdo em 473,07 cm™ ao modo de deformagcio,
duplamente degenerado. Para o grupo OH", as bandas vibracionais em 633,68 e 3576,25 cm’'

correspondem aos modos de deformagéo e estiramento, respectivamente (WEINAND, 2009).
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Figura 6: Espectros na regido do infravermelho das amostras calcinadas a 900°C por 4, 6, 8, 10 e
12 horas e trituradas manualmente em almofariz de dagata.

Tabela 4: Designagdes e frequéncias vibracionais observadas nas amostras (HX-0) calcinadas a
900°C por 4, 6, 8, 10 e 12 horas e trituradas manualmente.

Frequéncias Vibracionais (cm™)

Vibragdes
HAP [1] HAP4 HAP6 HAPS HAPI10 HAP12
PO (v2) 473 474,04 473,07 473,07 473,07 473,07
PO+ (v4) 571 571,38 375,27 571,38 571,38 571,38
POS" (v4) 602 602,53 600,58 602,53 602,53 602,53
PO (v1) 961 962,69 961,71 962,69 962,69 962,69
PO (v3) 1044 1051,26 1051,26 1051,26 1051,26 1051,26
PO (v3) 1092 1091,17 1091,17 1091,17 1091,17 1091,17
OH" (vr) 631 633,68 632,70 633,68 633,68 633,68

OH" (vs) 3571 3572,35 357625 3572,35 3576,25 3576,25



COs% - 1416,60 1416,60 1416,60 1416,60 1416,60
COs* - 1459,50 1459,50 1459,50 1459,50 1459,50

PUBLICACOES TECNICO-CIENTIFICAS
O trabalho intitulado “Obten¢do de Hidroxiapatita a partir de bio-residuos do setor pesqueiro da
‘regido Oeste do Pard” foi submetido e aceito para apresentagdo em pdster no Congresso Brasileiro

‘de Engenharia e Ciéncias dos Materiais.

RIN ‘CIPAIS"PROBLEMAS E DIFICULDADES PARA A REALIZACAO DAS

A principal diﬁculdade encontrada foram os equipamentos necessarios a analise do material, o qual

tivemos que analisar na Universidade Federal do Para em Belém nos Laboratérios do curso de

Fisica (LABNANO-AMAZON/UFPA). Isso restringiu um pouco a amplitude do trabalho
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A proposta do trabalho foi atendida e o trabalho foi executado com sucesso. O empenho da bolsista
e as colaboragdes com diversos laboratorios e docentes da UFOPA e UFPA (Fisica/Belém), foram
essenciais para a conclusdo desta etapa. O Proximo passo, ¢ melhorar o processo a fim de propor
aplicagOes para este material, que tem aplicagdo promissora na industria farmacéutica, biomédica e
agroindustrial. Para tal ainda serdo necessdrios investimentos em infraestrutura, fisica e
colaboragdes com outras institui¢cdes de pesquisa. O trabalho é promissor no sentido de gerar
produtos inovadores além de produgdes bibliografica inéditas.

Santarém - PA, 19 de Junho de 2017.

Prof. Msc. Thiago Augusto de Sousa Moreira
Orientador
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