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Resumo

Santos, Soraya R. dos; Campos, Reinaldo, Calixto. Estudo da determinacao
da razdo Ca/P em hidroxiapatita por métodos espectrométricos. Rio de
Janeiro, 2011. 85p. Dissertacdo de Mestrado — Departamento de Quimica,
Pontificia Universidade Catélica do Rio de Janeiro.

A hidroxiapatita (Hap) € um mineral bastante estudado, devido a sua excelente
biocompatibilidade e similaridade quimica com a por¢do mineral do 0sso humano.
A hidroxiapatita estequiométrica Ca;o(PO4)s(OH),, com razéo Ca/P igual a 1,67,
pode ser de origem natural ou sintética. Os processos de fabricacdo sdo 0os mais
diversos e a qualidade do produto dependente da natureza dos reagentes e dos
parametros utilizados no processo, sendo importante, posteriormente, a sua
caracterizacdo estrutural e elementar. O presente trabalho tem como objetivo
estudar a determinacdo da razdo Ca/P em hidroxiapatita utilizando duas técnicas
analiticas distintas: espectrometria de absorcdo atdbmica de alta resolucdo com
fonte continua (HR-CS AAS) e espectrometria de emissdo Optica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES). No caso da HR-CS AAS, os parametros
instrumentais estudados foram vazdo de acetileno, altura do queimador, taxa de
aspiracdo e em seguida, numero de pixels e tempo de integracdo. Ja na técnica de
ICP-OES, os parametros foram taxa de aspiracdo, poténcia da radiofrequéncia e
vazdo do gas de nebulizacdo. Foi realizada uma otimizacdo multivariada e as
condicdes O6timas para cada parametro estudado foram determinadas pela funcéo
desejabilidade. O meio de leitura por HR-CS AAS para o célcio foi uma solugédo
HNO;3 0,2 % v/v e KCI 1% m/v e, para o fésforo, HNO3; 5% e KCI 0,1%, ja por
ICP OES s6 foi empregado o HNO3; nas concentragdes ja especificadas A maior
contribuicdo a incerteza do resultado final foi devido as solugdes de calibracéo.
Uma amostra de hidroxiapatita, produzida no Laboratério de Biomateriais do
Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas (CBPF) apresentou resultados de suas
razdes molares concordantes quando analisada pelas técnicas empregadas neste
trabalho.

Palavras-chave
Razéo Ca/P; hidroxiapatita; HR-CS AAS; ICP OES.
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Abstract

Santos, Soraya. R. dos.; Campos, Reinaldo Calixto. (Advisor). Study for
determination of the Ca/P ratio in hydroxyapatite by spectrometric
methods. Rio de Janeiro, 2011. 85 p. MSc. Dissertation — Departamento de
Quimica, Pontificia Universidade Catélica do Rio de Janeiro.

Hydroxyapatite is a widely studied mineral due to its excellent biocompatibility
and chemical similarity with the mineral portion of human bone. Stoichiometric
hydroxyapatite Ca;o(PO4)s(OH), with a Ca/P ratio of 1.67 can be natural or
synthetic. Its manufacturing processes are diverse and the final product depends
on the mineral type and the parameters used in the process, and subsequent
structural and elemental characterizations are important. This study aims to
determine hydroxyapatite Ca/P ratios by using two different analytical techniques:
HR-CS AAS and ICP OES. In the case of HR-CS AAS the following instrumental
parameters were studied: acetylene flow rate, burner height, rate of aspiration,
pixels and integration time. In the ICP-OES technique, the parameters were rate of
aspiration, radiofrequency power and nebulizer gas flow rate. We performed a
multivariate optimization and optimal conditions for each studied parameter were
determined by the function of desirability. The HR-CS AAS measurements for
calcium were conducted in a medium containing HNO3 0.2 % v/v and KCI 1 %
m/v and, for phosphorous, a medium containing HNO3; 5% and KCI 0.1% was
used. For the ICP OES measurements we used only HNOj at the concentrations
specified above. The major contribution to the uncertainty of the final results was
from the calibration solutions. A hydroxiapatite sample, produced in the
Biomaterial Laboratory at the Brazilian Center for Physical Research (CBPF),
presented compatible molar ratio results among themselves when analyzed by the

techniques utilized in the present study.

Keywords
Ca/P ratio; hydroxyapatite; HR-CS AAS; ICP OES.
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