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RESUMO 
Os procedimentos operatórios reconstrutivos na implantodontia, aliam-se a enxertia 

óssea como método de tratamento para facilitar e melhorar a reparação de defeitos 

ósseos. A enxertia óssea tem por objetivo preencher o defeito ósseo com material 

apropriado para ativar a osteogênese reparadora. Materiais à base de fosfato de cálcio 

são considerados substitutos ósseos ideais, uma vez que apresentam 

biocompatibilidade, além de possuir propriedades osteoindutiva e/ou osteocondutiva 

para formação de novo tecido ósseo. O OCP (fosfato octacálcico) ocorre como fase 

intermediária durante a formação de ossos e dentes, convertendo-se diretamente à 

HA (hidroxiapatita) fase que apresenta alta estabilidade e cristalinidade e baixa 

solubilidade. O β – TCP (trifosfato de cálcio) é a fase que apresenta maior velocidade 

de biodegradação, possibilitando trocas iônicas entre o biomaterial e o meio.  Vários 

métodos de síntese têm sido utilizados para preparação de fosfatos de cálcio de 

interesse biológico, fazendo com que suas propriedades apresentem características 

físico-químicas diferentes de acordo com o método utilizado para sua obtenção. O 

objetivo do presente estudo foi obter um biomaterial para enxerto ósseo a base de 

fosfato de cálcio utilizando o método hidrotérmico-microondas e avaliar suas 

propriedades físico-químicas e morfológicas a fim de validar a eficiência e eficácia do 

método proposto em relação a tempo e temperatura. Investigou-se oito diferentes 

grupos variando-se tempo e temperatura de síntese e temperaturas de calcinação. A 

caracterização física e química dos materiais obtidos foi realizada com as técnicas: 

difratometria de raios X (DRX), visando avaliar a presença das fases do fosfato de 

cálcio de interesse biológico, octofosfato, hidroxiapatita e β- trifosfato de cálcio, 

espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), microscopia 

eletrônica de varredura (MEV-FEG), granulometria, determinação da densidade 

aparente das amostras e porosidade das partículas pela técnica de Arquimedes. Os 

resultados mostraram que tanto a temperatura quanto o tempo de reação das 

microondas na síntese do material tem importante relevância como apresentado nos 

testes de DRX e FTIR, que confirmam a decomposição dos particulados sintetizados 

em temperatura e tempo maiores associados as temperaturas de calcinação a 500°C 

e 700°C. O sistema hidrotérmico - microondas gerou distribuição de partículas 

homogêneas e uniforme, além de apresentar morfologia em que se destaca uma maior 

cristalinidade para o material sintetizado em maior temperatura. Concluiu-se que o 

método hidrotérmico-microondas, apresentou eficácia em relação tempo/temperatura 

oferecendo vantagens sobre as técnicas convencionais como: redução de tempo para 

uma reação química, aquecimento instantâneo e uniforme, e a possibilidade de 

reações químicas paralelas e controle de temperaturas ressaltando a melhora das 

características primordiais para eleição de um biomaterial a ser utilizado como enxerto 

ósseo. 

Palavras-chave: Fosfatos de cálcio. Durapatita. Materiais biocompatíveis. 



Italiano AEV. Evaluation of physical-chemical and morphological properties of a 
biomaterial based on calcium phosphate for bone graft synthesized by microwave 
hydrothermal method [tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia, 
UNESP; 2023. 

ABSTRACT 

Reconstructive surgical procedures in implantology combine with bone grafting as a 
treatment method to facilitate and improve the repair of bone defects. Bone grafting 
aims to fill the bone defect with appropriate material to activate reparative 
osteogenesis. Calcium phosphate-based materials are considered ideal bone 
substitutes, as they are biocompatible, in addition to having osteoinductive and/or 
osteoconductive properties for the formation of new bone tissue. OCP (octacalcium 
phosphate) occurs as an intermediate phase during the formation of bones and teeth, 
converting directly to HA (hydroxyapatite), a phase that has high stability and 
crystallinity and low solubility. β – TCP (calcium triphosphate) is the phase with the 
highest biodegradation speed, enabling ionic exchange between the biomaterial and 
the environment. Several synthesis methods have been used to prepare calcium 
phosphates of biological interest, causing their properties to present different 
physicochemical characteristics according to the method used to obtain them. The 
objective of the present study was to obtain a biomaterial for bone grafting based on 
calcium phosphate using the microwave hydrothermal method and to evaluate its 
physicochemical and morphological properties to validate the efficiency and 
effectiveness of the proposed method in relation to time and temperature. Eight 
different groups were investigated by varying synthesis time and temperature and 
calcination temperatures. The physical and chemical characterization of the materials 
obtained was carried out using the following techniques: Fourier transform (FTIR), 
scanning electron microscopy (SEM-FEG), granulometry, determination of the 
apparent density of samples and particle porosity using the Archimedes technique. 
The results showed that both the temperature and the microwave reaction time in the 
synthesis of the material have important relevance, as shown in the XRD and FTIR 
tests, which confirm the decomposition of the particles synthesized at higher 
temperatures and times associated with calcination temperatures at 500° C and 700°C. 
The microwave hydrothermal system generated homogeneous and uniform 
distribution of particles, in addition to presenting a morphology in which greater 
crystallinity stands out for the material synthesized at a higher temperature. It was 
concluded that the microwave hydrothermal method was effective in relation to 
time/temperature, offering advantages over conventional techniques such as: 
reduction of time for a chemical reaction, instantaneous and uniform heating, and the 
possibility of parallel chemical reactions and temperature control, highlighting the 
improvement of the primary characteristics for choosing a biomaterial to be used as a 
bone graft. 

Keywords: Calcium phosphates. Durapatite. Biocompatible materials. 
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1 INTRODUÇÃO 

O osso é composto por tecidos diferentes importantes para sua função, tais 

como: cartilagem, tecidos conjuntivos, tecido epitelial, células do sangue, tecido 

adiposo e tecido nervoso1. O osso quando lesionado, possui uma capacidade única 

de regenerar e reparar sem deixar cicatrizes, mas em alguns casos, devido ao 

tamanho do defeito, não pode ser completamente reparado1. Para tanto, se faz 

necessário manobras cirúrgicas como enxerto ósseo para a reconstrução óssea. 

Sabe-se que,  o melhor material para enxerto é o osso autógeno, considerando-o 

“padrão ouro”2. Contudo, a utilização do enxerto autógeno apresenta diversas 

limitações, devido a diferentes variáveis, como extensão da área a ser reparada, 

condições aceitáveis da área doadora, maior desconforto do paciente. Assim, muitos 

estudos são realizados acerca de biomateriais sintéticos com intuito de aprimorar o 

desenvolvimento tecnológico dos mesmos na tentativa de influenciar a resposta 

tecidual e induzir a neoformação óssea, controlando a qualidade e quantidade de 

osso no interior da área receptora2. 

1.1 Tecido Ósseo 

O tecido ósseo tem funções básicas como suporte, proteção e movimento, 

sendo controlado por fatores sistêmicos como hormônios, além de fatores de 

crescimento e citocinas3,4. De maneira ampla, o tecido ósseo é compacto nas regiões 

mais externas do osso (chamada de cortical), com uma rede de trabéculas contendo 

espaços interconectados que abrigam a medula óssea (chamada trabecular). O 

revestimento das superfícies ósseas interna e externa denomina-se endósteo e 

periósteo, respectivamente, sendo esse último constituído por uma membrana muito 

importante para a integridade esquelética3,4.  

O tecido ósseo pode ser classificado como primário chamado osso imaturo 

apresentando arranjo irregular e desorganizado de fibras colágenas e poucos cristais 

de hidroxiapatita. Este tipo de osso está presente em fetos, casos de osteomielite, 

tumores ósseos entre outras doenças ósseas. Em outro ponto, classifica-se como 

tecido ósseo secundário, também conhecido como osso maduro ou osso lamelar e 

possui fibras colágenas dispostas de forma paralela formando osso compacto ou 

esponjoso. Normalmente, na superfície do tecido ósseo, deposita-se uma camada 
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de matriz denominada osteóide (matriz não mineralizada), que posteriormente será 

mineralizada por processo de precipitação controlada de fosfato de cálcio4.  

A fração orgânica do osso é formada por fibras de colágeno tipo I (95%) e uma 

pequena quantidade de material amorfo contendo agregados de proteoglicanos e 

glicoproteínas (osteocalcina, proteínas salivares)5. Durante o processo de 

biomineralização, existem espaços vazios localizados entre as moléculas onde os 

nanocristais de apatita são depositados e controlam as diferentes proteínas que 

atuam inibidoras e nucleadoras5. Nos processos de formação, reabsorção, 

manutenção e remodelação óssea, participam quatro tipos celulares distintos que 

derivam de duas linhagens: uma relacionada à formação e manutenção: 

osteoblastos, células de revestimento ósseo e osteócitos, e outra à reabsorção: 

osteoclastos4,6. No processo inicial de formação do tecido ósseo, os osteoblastos, 

após secretarem a primeira camada de matriz orgânica, parecem assumir um 

importante papel na sua mineralização. Osteoblastos e pré-osteoblastos exibem 

níveis elevados da enzima fosfatase alcalina na superfície de suas membranas 

citoplasmáticas, a qual, quando liberada, contribui para o início da mineralização e o 

progressivo crescimento dos cristais de hidroxiapatita6. A cristalização das estruturas 

de apatita complexa e dificilmente solúvel evolui favoravelmente pela formação 

controlada cineticamente de produtos intermediários metaestáveis. Em condições in 

vitro, o fosfato de cálcio amorfo é transformado em fosfato de octacálcio (OCP) o 

qual, evolui para hidroxiapatita carbonatada; em valores de pH menores, a fase de 

intermediário parece ser hidrogeno fosfato de cálcio dihidratado (DCPD)7,8.  

Os ossos, como matrizes de suporte do corpo, podem apresentar diferentes 

tipos de integração entre material orgânico e inorgânico, o que produz variações 

consideráveis nas propriedades mecânicas. A proporção entre ambos os 

componentes reflete o compromisso entre dureza (alto teor inorgânico) e elasticidade 

ou resistência à fratura (baixo teor inorgânico). Além dessas funções, os ossos 

funcionam como depósito de cálcio, fosfato e outros íons, armazenando-os ou 

liberando-os de maneira controlada, para manter constante a concentração desses 

importantes íons nos líquidos corporais (líquido intersticial, sangue e etc.)7,8
.
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1.2 Enxerto Ósseo 

A falta de osso nos rebordos alveolares tem sido um grande problema na 

recuperação estético-funcional em pacientes que tenham sofrido traumatismos dento 

alveolares, extrações dentárias traumáticas, ausência dentária congênita, patologias 

que envolvam maxila e mandíbula, além de infecções. A perda óssea pode ocorrer 

também por doença periodontal, cirurgias traumáticas, ou até mesmo por razões 

fisiológicas devido à falta de função do rebordo ou carga protética inadequada9,10. 

É de conhecimento geral, na odontologia, que o melhor material de enxerto é 

o osso autógeno, particularmente o enxerto de medula óssea, devido às suas

propriedades biológicas e a ausência de rejeição. De acordo com Jensen et al., o 

osso autógeno mostrou-se mais eficaz no processo de neoformação óssea quando 

comparado ao beta-fosfato-tricálcio e ao osso anorgânico bovino por meio de análise 

histológica e histomorfométrica em porcos9,10. Tal fato vem acrescentar a já 

consagrada afirmação de que o melhor material para enxerto é o autógeno. Contudo, 

nem sempre ele é passível de utilização, em função de diferentes variáveis, como a 

extensão da área que necessita ser reparada10. 

Nesse sentido, existe um grande desenvolvimento tecnológico dos 

biomateriais na tentativa de influenciar seletivamente a resposta tecidual do leito 

receptor, como as biocerâmicas, as quais deveriam induzir a neoformação óssea, 

controlando a qualidade e quantidade de osso no interior da área receptora11. 

Biomateriais sintéticos funcionam como enxertos destinados para a 

substituição e remodelamento de vários tipos de tecidos humanos. Esses enxertos 

sintéticos funcionam como portadores de células e de várias moléculas que atuam 

como adjuvante na reparação tecidual12,13. 

A natureza química do material escolhido para a produção de um scaffold 

depende de sua compatibilidade do tecido alvo da reposição e reparação pelo 

enxerto. Progressivamente, o uso de enxertos sintéticos que funcionam mimetizando 

matrizes extracelulares teciduais, conforme seus objetivos, se mostraram 

alternativas mais viáveis que o uso de transplantes de tecidos, devido às limitações 

de disponibilidade dos enxertos in natura, risco de transmissão de infecção e de 

rejeição imunológica14,15. 

Vários materiais de natureza orgânica ou inorgânica são usados para a 

produção de scaffolds que funcionam como enxertos na reparação tecidual8. As 
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características ideais dos materiais usados na formação dos scaffolds são: 

adequada arquitetura com propriedades mecânicas excelentes com local destinado 

à sua inserção na forma de enxerto; biocompatibilidade; e biodegradabilidade8. 

Frequentemente, para a otimização de seus objetivos na reparação tecidual, os 

scaffolds funcionam como portadores de células, fatores de crescimento celular e 

diversas moléculas bioativas que atuam como adjuvantes. Os tipos de células e 

demais adjuvantes a serem inseridos nos enxertos sintéticos variam com o alvo 

anatômico a ser tratado8,14. 

1.3 Biomateriais 

Na ciência dos materiais, um biomaterial é definido como uma substância 

desenvolvida para ter uma forma que, sozinha ou como parte de um sistema 

complexo, é usada para ordenação, pelo controle de interações com componentes 

de sistemas vivos, objetivo de qualquer procedimento terapêutico ou de diagnóstico, 

em outras palavras, um biomaterial é qualquer material biocompatível, natural ou 

feito pelo homem, que é usado para substituição ou auxílio de parte de um órgão ou 

tecido, enquanto em contato íntimo com o mesmo16,17. Willians et al.18,p.58 citam como 

definição de biomaterial: “Um material designado para assumir uma forma que pode 

direcionar, através de interações com sistemas vivos, o curso de qualquer 

procedimento terapêutico ou diagnóstico”. 

Existe no mercado uma grande variedade de biomateriais, sintéticos ou 

biológicos com tamanhos variáveis de partículas e principalmente classificados 

quanto ao seu modo de ação: osteocondução, osteoindução ou osteogênese. Na 

reabilitação oral, estes biomateriais deverão ser utilizados como terapia ao 

tratamento de sequelas ou como recurso complementar a instalação de implantes. 

Todavia, é interessante conhecer o potencial biológico de cada material para indicá-

los nas diversas situações clínicas17,19. Estes biomateriais podem ser sintetizados 

nas mais diversas formas de apresentação (blocos, grânulos, membranas, 

microesferas e outras) e possuir variadas composições. O formato do biomaterial 

que será empregado é definido de acordo com o defeito ósseo17,19. 

Os biomateriais receberam uma classificação de acordo com sua ação após 

implantados21. Materiais bioreabsorvíveis são aqueles que, gradualmente se 

degradam para formar novos tecidos. O conceito bioinerte não é muito aceito 
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atualmente visto que todo material, por mínimo que seja, desencadeia algum tipo de 

reação ao tecido quando implantado. Em contrapeso, os materiais bioativos são 

aqueles que desencadeiam uma atividade biológica específica estabelecendo uma 

ligação junto ao tecido hospedeiro20. 

Punj et al.21 descrevem que a bioatividade dos fosfatos de cálcio, bem como 

a sua bioreabsorção, estão diretamente relacionados a razão Ca/P, composição 

química dos substratos, tamanho e quantidade de poros presentes no material, 

energia superficial e cristalinidade, propriedades estas, dosadas e controladas 

através do método de processamento selecionado.  

Os biomateriais cerâmicos são muito utilizados por possuírem adequada 

resistência e dureza, eles estão disponíveis como redes porosas, recobrimentos de 

superfícies, compósitos com polímeros dentre outros. Como exemplo de 

biocerâmicas podemos citar, alumina, zircônia e as apatitas (fosfatos de cálcio)13. 

As cerâmicas incluem uma ampla gama de compostos que tiveram papel 

essencial no desenvolvimento dos biomateriais. As aplicações englobam as mais 

diversas áreas, como instrumentos de diagnóstico (termômetros, fibras para 

endoscopia), próteses ortopédicas, dispositivos para a reconstrução odontológica e 

maxilo-facial, válvulas cardíacas, traqueias artificiais e preenchimentos ósseos20. O 

vasto campo de aplicação se deve, em grande parte, às propriedades cristalográficas 

e à superior compatibilidade química das cerâmicas com o meio fisiológico22. 

1.3.1 Biocerâmicas 

As biocerâmicas constituem um interessante campo de investigação e 

desenvolvimento para a obtenção de biomateriais úteis na fabricação e/ou fixação 

de implantes e como substituintes de partes vitais do corpo humano. O uso das 

biocerâmicas tem se estendido, podendo ser utilizados tanto isoladamente como 

associado a outras classes de biomateriais, como metais e polímeros21,23. 

A crescente disponibilidade na indicação dos materiais cerâmicos como 

biomateriais e o reconhecimento de que podem assumir diferentes tipos de 

interações com os meios fisiológicos, se deve por apresentarem em suas 

propriedades os requisitos de materiais bioreabsorvíveis, bioinertes e bioativos20.  
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1.3.2 Fosfatos de cálcio 

Os derivados de fosfato de cálcio têm merecido lugar de destaque por serem 

biocompatíveis, não apresentarem reações imunogênicas e uma aparente 

capacidade em se ligar ao tecido hospedeiro. Tais benefícios podem ser explicados 

pela natureza química destes materiais, formados basicamente por íons cálcio e 

fosfato, participando ativamente do equilíbrio iônico entre o fluido biológico e a 

cerâmica24. Vale ressaltar que a hidroxiapatita pura e com elevada cristalinidade, 

reabsorve muito lentamente, fator que pode ser limitante em terapias que se prevê a 

formação de um novo tecido em períodos menores de tempos24,25. 

Uma forma de classificar os fosfatos de cálcio é através da razão molar entre 

os átomos de cálcio e fósforo (razão Ca/P), a qual varia de 0,5 a 2,0, Tabela 126. 

Fonte: Dados retirados de Guastaldi e Aparecida26. 

Tabela 1 - Exemplos de fosfatos de cálcio 

Ca/P Fórmula Nome Abreviatura 

2,00 Ca4O(PO4)2 Fosfato tetracálcico TTCP 

1,67 Ca10(PO4)6(OH)2 Hidroxiapatita HA 

1,5 Ca3 (PO4) 2.n(OH)2 Fosfato de cálcio amorfo ACP 

1,5 Ca3(PO4)2 Fosfato tricálcico (,α`,,) TCP 

1,33 Ca8H2(PO4)6.5H2O Fosfato octacálcico OCP 

1,00 CaHPO4.2H2O 

Mono-hidrogeno fosfato de 

cálcio 

di-hidratado

DCPD 

1,00 CaHPO4 
Mono-hidrogeno fosfato de 

cálcio 
DCP 

1,00 Ca2P2O7 Pirofosfato de cálcio (,,) CPP 

1,00 Ca2P2O7.2H2O 
Pirofosfato de cálcio di-

hidratado 
CPPD 

0,70 Ca7(P5O16) O2 Fosfato heptacálcico HCP 

0,67 Ca4H2P6O20 
Di-hidrogeno fosfato 

tetracálcico 
TDHP 

0,50 Ca(H2PO4)2. H2O 
Fosfato monocálcico mono-

hidratado 
MCPM 

0,50 Ca (PO3)2 Metafosfato de cálcio CMP 
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De forma genérica, a velocidade de biodegradação das cerâmicas de fosfato 

de cálcio, é dada pela seguinte ordem: CaHPO4. 2H2O > CaHPO4 > 

Ca8H2(PO4)6.5H2O > Ca3(PO4)2 > Ca10(PO4)6(OH)2. A reabsorção do material que 

representa esta biodegradação é causada pela sua dissolução, que depende de 

diversos fatores tais como o produto de solubilidade do material, o pH local no meio 

fisiológico, a desintegração física em partículas menores e, ainda, por fatores 

biológicos, que causam a redução do pH local. A velocidade de reabsorção pode 

aumentar com o aumento da área específica (Apó > Asólido poroso > Asólido denso) 

e com o decréscimo da cristalinidade23,24. De forma geral, quanto maior a razão Ca/P, 

menor será a solubilidade21,26. 

A porosidade, característica que pode estar presente nestes materiais, 

estabelece uma relação importante na capacidade de integração entre tecido vivo e 

material sintético. Apesar do aumento da porosidade acarretar uma diminuição da 

resistência mecânica, a porosidade possibilita um entrelaçamento entre tecido e 

implante o que corrobora com o aumento da resistência mecânica in vivo24.  

A porosidade pode ser definida como a porcentagem de espaço vazio em um 

sólido, os poros podem ser abertos, fechados e semi-abertos27,28. Os fluídos não 

acessam os poros fechados, já os abertos e interconectados ocorre a percolação de 

fluído. Para a formação do novo tecido a porosidade é fundamental, para a migração 

e proliferação celular, bem como para a vascularização24,28. 

1.3.2.1 Hidroxiapatita 

A HA está presente em ossos e dentes de todos os vertebrados, 

representando 5% do peso total de um indivíduo adulto. Sua fórmula química é 

Ca5(PO4)3OH, podendo ser escrita também como Ca10(PO4)6(OH)2 com estrutura 

cristalina na forma de hexágono estrutura cristalina da HA lhe confere uma de suas 

mais importantes propriedades, a facilidade de substituições catiônicas e aniônicas, 

sendo referida como capaz de incorporar metade dos elementos da tabela periódica 

em sua estrutura. Todas as substituições podem alterar a cristalinidade, os 

parâmetros de rede, as dimensões dos cristais, a textura superficial, a estabilidade 

e a solubilidade da HA que, por sua vez, alteram a degradação e o comportamento 

in vivo. Outra propriedade da HA é a adsorção de proteínas em sua superfície. 

Proteínas com ponto isoelétrico maior que 8 são adsorvidas na superfície da HA 
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devido à interação elétrica entre os grupos PO4 da HA com grupos NH4 da 

proteína20,25,29. 

O HA apresenta boas propriedades como biomaterial, tais como 

biocompatibilidade e bioatividade, além de propriedades mecânicas apreciáveis o 

que a fez referência em tratamentos de substituição óssea. Tais características 

associadas à sua hidrofilicidade, característica que permite o molhamento de sua 

superfície por líquidos corporais, favorecem a proliferação de células ósseas 

(osteoblastos)24,25,29.  

As biocerâmicas de HA não porosas e altamente cristalinas se comportam 

como um material bioinerte ficando no organismo por pelo menos 5 a 7 anos, sem 

alterações visíveis; enquanto uma biocerâmica altamente porosa da mesma 

composição, pode ser reabsorvida em aproximadamente um ano24. 

Durante décadas, a HA foi a única biocerâmica do sistema dos fosfatos de 

cálcio empregada como biomaterial para a reposição e regeneração óssea. O 

reconhecimento de suas limitações para o uso clínico, devido a sua lenta 

biodegradação, levou ao interesse crescente para a aplicação de outros fosfatos de 

cálcio, como o fosfato de cálcio amorfo (ACP), o fosfato octacálcico (OCP) e os 

fosfatos tricálcicos (TCP)21,23,25. Em seus trabalhos, Furko et al.29 relataram que 

revestimentos biocerâmicos de fosfato de cálcio nanocristalino e sua combinação 

com biopolímeros são tipos inovadores de revestimentos reabsorvíveis para 

implantes. As partículas amorfas e nanocristalinas são uma das várias fases de 

fosfato de cálcio que apresentam vantagens sobre a fase hidroxiapatita por 

apresentarem degradação mais rápida.  

1.3.2.2 Fosfato octacálcico 

O OCP (fosfato octacálcico) ocorre como fase intermediária durante a 

formação de ossos e dentes, convertendo-se diretamente à HA cuja fórmula química 

é Ca8H2 (PO4)6.5H2O em formato cristalino pertencente ao sistema triclínico.24,30 

Suas propriedades são muito semelhantes à da hidroxiapatita, tais como, boa 

capacidade nas substituições catiônicas e aniônicas, capacidade significativamente 

melhor do que as apresentadas pela hidroxiapatita, habilidade em promover a 

adsorção de proteínas e interessante tempo de reabsorção25,30.   
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A utilização de OCP como biomaterial vem crescendo acentuadamente, pois 

estudos revelam que este composto apresenta as propriedades de proliferação 

celular e osteocondutividade mais acentuadas das apresentadas pela HA, devido à 

sua maior velocidade de reabsorção em comparação à HA. A reabsorção do OCP 

estimula a regeneração óssea logo nos estágios iniciais de aposição óssea, sendo 

seguida pela formação de novo tecido ósseo. Dessa forma, o OCP é considerado 

um substituto ósseo mais adequado que a HA em aplicações onde se requer rápida 

formação óssea25,30. 

1.3.2.3 Fosfato tricálcico (TCP) 

O TCP apresenta-se em quatro formas alotrópicas, sendo a, α’, b, g cujas 

formas cristalinas obedecem ao sistema monoclínico (α TCP) e romboédrico (β 

TCP). As principais características apresentadas por estas fases incluem: 

possibilidade de substituição catiônica, bioatividade, sendo esta, uma característica 

marcante da fase β-TCP e velocidade de biodegradação, consideravelmente maior 

do que a apresentada pela HA25,29.   

Do ponto de vista químico, grande parte das biocerâmicas de fosfato de cálcio 

estão baseadas no equilíbrio entre diferentes fases dos fosfatos de cálcio e 

hidroxiapatita (HA), β–TCP e α–TCP e/ou fosfato de cálcio bifásico (BCP, o qual é 

uma mistura de (β–TCP + HA) ou de (α–TCP+ HA)23. Recentemente, o conceito de 

BCP foi estendido para preparação e caracterização de TCP bifásico, consistindo 

em fases de α–TCP e β – TCP, em que a formulação trifásica consistindo em HA, β–

TCP e α–TCP tem sido preparada24,25. 

Quando comparados, HA com os β–TCP e α–TCP, a HA é uma fase mais 

estável sob condições fisiológicas, uma vez que tem solubilidade mais baixa, e assim 

uma cinética de reabsorção mais lenta. Portanto, o conceito de BCP está baseado 

no balanço ótimo entre a fase mais estável (HA) e a fase mais solúvel (β – TCP)31,32. 

Devido a uma maior biodegradabilidade do componente α ou β-TCP, a 

cinética de biodegradação do BCP depende da relação HA / TCP: quanto maior a 

relação, mais baixa a taxa de degradação. Assim, in vivo a bioreabsorção do BCP 

pode ser controlada por meio da composição da fase.32–34 
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1.3.3  Síntese do fosfato de cálcio 

A síntese de fosfatos de cálcio tem sido relatada por vários métodos, 

envolvendo: precipitações em soluções aquosas, reações de estado sólido, métodos 

hidrotérmicos, processo sol-gel entre outros35–37. Um dos métodos mais utilizados é 

a técnica de precipitação, que envolve reações via úmida entre precursores de cálcio 

e fósforo com controle da temperatura e pH da solução38.  A utilização do processo 

sol-gel para síntese de fosfatos de cálcio, tornou-se destaque nas pesquisas e 

consiste num método químico via úmida, é considerado um método mais flexível por 

dispensar utilização de vácuo e altas temperaturas29. 

O método hidrotermal ou hidrotérmico é também de via úmida sob 

temperatura e pressão, resultando num pó micrométrico ou nanométrico, sendo 

possível a obtenção de materiais de diversas morfologias e formatos, podendo 

classificá-los de denso a intensamente porosos. Os fosfatos de cálcio em sua forma 

granulada, é de ampla utilização em áreas biomédicas como Ortopedia e 

Odontologia, o que gera grande interesse em sua pesquisa, no entanto, no mercado 

nacional há poucos materiais disponíveis com qualidade e custo vantajoso39,40. 

1.3.3.1 Síntese de fosfato de cálcio por método hidrotérmico assistido por 
microondas 

Dentre os métodos já citados, o método hidrotérmico assistido por microondas 

é uma rota de síntese que permite alterações de parâmetros de síntese e aumenta 

significativamente a eficiência da obtenção de derivados de fosfato de cálcio em sua 

forma sintética, comparando-o com os métodos convencionais41,42. As principais 

vantagens do método hidrotermal assistido por microondas em relação às formas 

convencionais de aquecimento são o tempo de exposição ao aquecimento 

relativamente mais curto e o aquecimento de forma uniforme41,43,44. 

As reações utilizando o método hidrotérmico dispõe de soluções aquosas que 

serão colocadas em temperaturas mais elevadas para facilitar a precipitação dos 

cristais de dimensões maiores do que aquelas obtidas pelo método de precipitação42. 

Síntese por meio hidrotermal e assistido por microondas também tem sido 

objeto de estudo pela viabilidade do controle das partículas e a obtenção da fase 

hidroxiapatita com características bem definidas. Este método apresenta além da 
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eficiência, menor custo e proporciona uma otimização do tempo. Na prática real, o 

tratamento por microondas resulta em aquecimento rápido e uniforme de todo o 

volume da substância à temperatura de tratamento sem qualquer tensão térmica 

significativa ou gradiente de temperatura43. Isso pode aumentar a cinética da reação 

e reduzir efetivamente duração do processo. Como resultado ocorre uma nucleação 

rápida e homogênea de nanopartículas de HA, a síntese por microondas é 

geralmente realizada em menos de 30 min43,45. 
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5 CONCLUSÃO 

Levando em consideração as metodologias utilizadas (Apêndice A), é possível 

concluir que: 

O método de síntese de fosfato de cálcio via processo hidrotérmico-microondas 

apresentou eficiência na obtenção de um biomaterial com características físicas e 

morfológicas adequadas, com associação de fases cristalinas de interesse biológico 

(HA e β – TCP) relacionadas com o aumento da temperatura de síntese e a 

temperatura de calcinação. 

Síntese dos fosfatos de cálcio por método hidrotérmico assistido por 

microondas é um método mais eficiente e mais eficaz do que técnicas convencionais 

já descritas na literatura como citadas nesse trabalho, apresenta vantagem em 

relação tempo e temperatura aplicados ao processo de síntese. 

Os resultados de morfologia, assim como, tamanhos de partículas, em acordo, 

com o que se descreve na literatura, sugerindo maior absorção do fosfato de cálcio, 

podendo possibilitar formação óssea mais rápida. Assim como dissolução de 

precipitados que favorecem a liberação de íons Ca e P, levando melhorias em suas 

propriedades osteocondutoras, podendo assim conduzir boa regeneração óssea. 
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