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INTRODUÇÃO
A apatita é um mineral que apresenta a fórmula ge-

ral [A12][A23](BO4)3X, formada por diversos tipos de 
átomos. Nos sítios A, B e X podemos incorporar dife-
rentes íons, alterando as propriedades finais do com-
posto (WHITE e ZHILI, 2003). Tais minerais são de 
extrema importância na linha de desenvolvimento de 
novos materiais. Nesse contexto, torna-se notável o au-
mento de atividades de pesquisa fundamental sobre tais 
materiais, assim como o uso de diversos métodos da 
caracterização de tais sistemas.

Dentre as diversas variantes de apatitas, encontra-
mos as hidroxiapatitas (HAP), Ca10(PO4)6(OH)2, que 
possuem diversas aplicações na medicina pelo fato de 
sua composição se aproximar da composição óssea. 
Dentre as maiores contribuições biológicas desta va-
riante está sua aplicação em enxertos ósseos e em im-
plantes dentários.

O enxerto ósseo é basicamente um procedimento 
cirúrgico onde se acrescenta uma ou mais formas de 
estimulação a um determinado local do corpo humano 

onde haja a necessidade da presença óssea (BAPTIS-
TA et al., 2003). Em pequenas articulações, às vezes é 
possível que se utilize o próprio osso, neste caso temos 
um auto-enxerto. Para reconstruções mais extensas, o 
material para enxerto é fornecido por um banco de te-
cido ósseo, osso bovino, utilizando materiais sintéticos 
como a hidroxiapatita cristalina, o fosfato tricálcico 
(PTC), ou ainda uma mistura destes (BAPTISTA et al., 
2003; PELEGRINI e MACEDO, 2008; RESNICK e 
NIWAYAMA, 1998).  

Para aumentar a biofixação dos implantes de titâ-
nio tem-se procurado aumentar as interações implante- 
tecido mediante a deposição de uma camada de material 
bioativo na superfície do implante. Esse preenchimen-
to bioativo pode ser realizado a partir da hidroxiapatita 
(HAP), pois as células epiteliais da gengiva aderem com 
maior facilidade a este tipo de material comparadas ao 
titânio (KARSTEN, SOILEAU e MEFFERT, 1990).

No nosso caso específico, o estudo está sendo feito 
em uma hidroxiapatita de forma nanométrica. Isto se 
baseia no fato do osso humano apresentar esta estrutura, 
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pelo que se espera que o osso apresente maior afinidade 
por este material, acelerando o processo de crescimento 
ósseo. Até o momento, a maioria dos materiais sintéti-
cos que existem no mercado para enxertos não são utili-
zados em tamanhos nanométricos, daí o nosso interesse 
nestas estruturas.

Neste trabalho foi feita uma análise de todo o pro-
cesso que envolve desde a caracterização até a aplica-
ção cirúrgica em ratos da hidroxiapatita estequiométrica 
(HAP) em forma cristalina (comercial) e nanométrica, e 
da hidroxiapatita carbonatada (HAC) nanométrica. Ini-
cialmente foram realizadas as sínteses com o objetivo 
de se produzir uma quantidade de amostra suficiente 
para o enxerto. As amostras foram estudadas utilizando 
a técnica de difração de raio-X, para estimar a cristalini-
dade do material obtido. Foram realizados enxertos em 
ratos para comparar o crescimento ósseo om as amos-
tras de HAP que existem no mercado.

O estudo proposto neste trabalho poderá oferecer in-
formações relevantes para a utilização da hidroxiapatita 
nanométrica em enxertos ósseos e o entendimento de 
suas propriedades para aplicações na área da medicina.

METODOLOGIA
•	 Síntese da hidroxiapatita  

estequiométrica (HAP)
A HAP estequiométrica, [Ca10(PO4)6(OH)2], (razão 

molar Ca/P=1,67) foi produzida pela adição contro-
lada de (NH4)2HPO4, e NH4OH sobre uma solução de  
Ca(NO3)2 . 4H2O e o pH ajustado à temperatura ambien-
te. A solução obtida foi mantida em agitação constante e 
o pH controlado. Ao final do gotejamento a solução fi-
cou em digestão por duas horas sob agitação constante. 
Após a mistura e a maturação dos reagentes o material 
precipitado obtido, foi separado por filtração, lavado re-
petidamente com água deionizada e seco por 24 horas 
(MAVROPOULOS et al., 2013).

•	 Síntese da hidroxiapatita  
carbonatada (HAC)

A HAC [Ca10-x/2[(PO4)6-x(CO3)x][(OH)2-2y(CO3)y] 
para x= 0,44 foi obtida pelo método de solução aquosa 
por precipitação de Ca(NO3)2. 4 H2O, (NH4)2HPO4 e 
(NH4)2CO3. A solução fosfato/carbonato foi adicionada 
sob fluxo lento à solução de cálcio. A temperatura e o 
pH foram rigorosamente controlados. Após a adição, a 
suspensão ficou em agitação por 2 horas. O precipitado 
foi lavado, filtrado e lavado repetidamente com água 
deionizada pelo método Milli-Q. As HAC foram pre-
cipitadas a baixa temperatura para obter amostras com 
baixa cristalinidade (WANG et al., 2010). A secagem foi 
realizada em estufa por 24h em temperatura de 70°C.

•	 Caracterização por difração de raio-X
Os dados de DRX das amostras de hidroxiapa-

titas foram obtidos de um difratômetro da marca RI-

GAKU, modelo Ultima IV, usando a radiação CuKα 
(λ=1,5418Å). A varredura angular 2ϴ compreendeu 
o intervalo angular de 10.00° a 90.00°, com passo de 
0.02° e tempo de 2 s/passo. O material padrão usado 
para obter a resolução instrumental foi o hexaborato de 
lantânio (LaB6) medido nas mesmas condições das hi-
droxiapatitas.

As amostras de HAP (hidroxiapatita estequiomé-
trica), HAC (hidroxiapatita carbonatada) e HAP+PTC 
(hidroxiapatita comercial) foram analisadas em forma 
de pó. Já as amostras da fíbula humana e da fíbula do 
rato estavam na forma do “próprio osso”.

Para o refinamento, foi utilizado como modelo ini-
cial o arquivo CIF número 26205 reportado por Sudar-
sanan e Young e disponíveis na base de dados, no Por-
tal da CAPES “Inorganic Crystal Structure Database” 
(BELSKY et al., 2002). O grupo espacial P63/m, foi o 
grupo que mais justificou a estrutura das HAs. Para o re-
finamento utilizou-se o método de Le Bail implementa-
do no programa Fullprof (RODRÍGUEZ-CARVAJAL, 
2012). Foi utilizada a função Thompson-Cox-Hastings 
(TCHZ) junto ao método dos harmônicos esféricos com 
objetivo de estudar o tamanho dos cristais de forma ani-
sotrópica (WHITE e ZHILI, 2003).

•	 Aplicação cirúrgica
Para o enxerto ósseo foi realizada uma pequena ca-

vidade cirúrgica na fíbula do rato. Para a reconstituição 
do osso, foram utilizadas a HAP, HAC e HAP+PTC 
(comercial) para se acrescentar uma estimulação no lo-
cal onde houve a necessidade da presença óssea. 

Os experimentos foram conduzidos de acordo com 
as normas internacionais para o estudo com animais 
de laboratório e o trabalho foi encaminhado e aprova-
do pelo Comitê de Ética em Pesquisa da Universidade 
(CEPE-UNIFAL-MG).

RESULTADOS
Na tabela 1 aparecem resumidos os resultados do 

refinamento como tamanho médio do cristalito, grupo 
espacial e fatores de concordância para os refinamentos 
de cada amostra. Os fatores de concordância mostrados 
na tabela, tais como χ², Rp e Rwp, indicam a qualidade 
do refinamento para cada amostra. Nas figuras 1, 2 e 3 
aparecem os refinamentos obtidos para cada amostra. 
Como podemos ver, as amostras HAP e HAC, apresen-
taram tamanhos de cristal de ordem nanométrica com 
picos largos, diferentemente da comercial.

Os testes realizados em ratos mostraram que todas 
as amostras apresentaram uma boa regeneração óssea. 
Em todos os casos, as amostras nanométricas apresen-
taram uma regeneração óssea mais rápida que a amostra 
comercial cristalina.
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CONCLUSÃO
A partir da utilização da HAP, HAC e HAP+PTC 

em enxertos ósseos, foi possível concluir que o uso da 
hidroxiapatita nanométrica HAP e HAC resultou na re-
generação óssea mais eficaz que a amostra comercial. 
Em todos os casos as regenerações ósseas foram mais 
rápidas nos ratos enxertados com HAC nanométrica.
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