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Diante do exposto, percebe-se o potencial das nanoparticulas de quitosana como agente flocu-
lante de microalgas utilizadas no tratamento de efluentes da cadeia de suinos. O sistema coloidal pro-
posto apresentou como principal vantagem a nio necessidade de ajuste do pH do meio (basico) antes da
floculagdo e mantendo-se levemente acido ao fim do processo, € também a ter uma capacidade total de
precipitagdo superior a solug¢ao de quitosana. Vale destacar que estudos adicionais de caracterizagdo das
nanoparticulas, bem como dos possiveis mecanismos que regem o processo de floculagdo observado,
sd0 necessarios para consolidar essa abordagem como tecnologia inovadora para o setor.
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Resumo

A necessidade do uso de fertilizantes para o auxilio da producdo agricola associado ao alto indice de
importag@o deste insumo pelo Brasil tem motivado o desenvolvimento cientifico e tecnologico de mate-
riais ativos com desempenho elevado. Neste contexto, o presente trabalho teve como objetivo a sintese
de nanoparticulas de hidroxiapatita pelo método de coprecipitagao, e o envelhecimento das mesmas por
hidrotermalizagio. Deste modo, avaliou-se a solubilidade das nanoparticulas obtidas em diferentes tem-
pos de hidrotermalizacdo, visando acompanhar a dependéncia da solubilidade em solu¢do aquosa com
os diferentes tamanhos médios e condi¢des de cristalizagdo. Os resultados obtidos para a hidroxiapatita
indicaram que a variagio no tempo de hidrotermalizacdo ndo teve influencia significativa nos diametros
de particulas obtidas assim como em sua cristalizac¢ao, entretanto, houve melhor defini¢do da morfologia
da particula.

Palavras-chave: Hidroxiapatita; Nanoparticulas; Fosforo; Solubilidade.

ANALYSIS OF HYDROXYAPATITE NANOPARTICLES SOLUBILITY FOR APLICATION
AS A PHOSPHORUS SOURCE

Abstract

The necessity for using fertilizer to favor the agricultural production associated with high import rates
by Brazil have motivated the scientific and technological development of fertilizers with high perfor-
mance. In this context, the present study aimed to the synthesis of hydroxyapatite nanoparticles by
co-precipitation method followed by the hydrothermal process. The nanoparticles solubility was eval-
uated at different times of hydrothermalization to monitor the dependence of this behavior in aqueous
solution. The results indicated that the hydrothermal treatment used did not influence significantly the
particle diameters and the crystallinity , however, there was better definition of their morphology.
Keywords: Hydroxyapatite; Nanoparticles; Phosphorus; Solubility

Publicacdes relacionadas: “Evaluation of hydroxyapatite nanoparticles solubility for aplication as
a source of phosphorus” apresentagdo para o 16° Congresso Mundial de Fertilizantes do CIEC, 2014.

1 INTRODUCAO

Ha uma grande necessidade de utilizagéo de fertilizantes na producéo agricola Brasileira, sendo
cerca de 70% destes compostos ativos sdo obtidos por importagdo.' Para a producgdo de fertilizantes
fosfatados para o solo temos a produgio de 4cido fosforico (H,PO,). Nesse processo tem-se a formagao
do fosfogesso (CaSO,) como subproduto, que apresenta-se como um grande impacto ao meio ambiente,
ja que toneladas desse subproduto encontram-se estocados sem nenhum uso final (RUTHERFORD et
al. 1994).

Nos utltimos anos o fosfato de rocha tem sido avaliado para aplicagéo direta no solo como ferti-
lizante (Khasawneh; Doll.,1978). Um dos fosfatos mais abundantes na natureza ¢ a classe das apatitas,
tornando-a altamente interessante para a aplicacdo mineral direta no solo, exceto pela sua baixa solubi-
lidade (Chien; Menon, 1995). Dessa forma, metodologias que possibilitem o aumento da dissolugio da
mesma sdo de grande relevancia.

Dessa maneira, o presente trabalho tem como interesse sintetizar nanoparticulas de hidroxiapa-
tita (HAP) (Ca,(PO,),(OH),) pelo método hidrotermal em diferentes periodos tempos para avaliar sua
solubilidade e capacidade de liberagdo de fosforo (P) para o solo.

2 MATERIAIS E METODOS

As nanoparticulas de HAP foram sintetizadas pelo método de coprecipitagdo por via umida e,
em seguida, hidrotermalizadas por diferentes periodos de tempo com o propdsito de avaliar o crescimen-
to e cristalizagdo das mesmas. Para isso, foram preparadas solugdes de nitrato de célcio (Ca(NO,),) e de
fosfato 4cido de amoénio ((NH,),HPO,), respectivamente. A seguir, a segunda foi gotejada lentamente
na primeira solugdo sob fluxo de nitrogénio (N,) e pH 11 ajustado com hidréxido de amo6nio (NH,OH),
formando uma suspensao branca, que foi hidrotermalizada durante 12,24 e 36 horas a 150°C. As amos-
tras obtidas foram caracterizadas pelas técnicas difragdo de raios x e microscopia eletronica de varredura
com emissdo de campo.

Para a verificag@o da solubilidade das mesmas, 0,05 g de hidroxiapatita foi colocado em um be-
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cker com 200 mL de agua a temperatura controlada de 40°C. Posteriormente, aliquotas foram retiradas
de acordo com o tempo (4, 8 12, 24 e 48 h). A solubilidade foi analisada através de espectrofotometria

de absorgdo na regido do UV-Vis pela complexagdo do fosforo pelo método azul de molibdénio.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

No difratograma da Fig. 2 pode-se perceber que todas as amostras encontram-se monofasicas e
cristalinas, sem a formag2o de fases secundarias indesejaveis. Verifica-se também, que ndo houve in-
fluéncia significativa na cristalizagdo com o aumento do tempo de hidrotermaliza¢do em média e longa

distancia no reticulo cristalino, que tenha sido detectada por DRX.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras de hidroxiapatita sintetizadas em seus respectivos tempos de

hidrotermalizacdo.

O tamanho e a forma das nanoparticulas de HAP foram analisados por MEV-FEG. As imagens

e os histogramas de distribuicdo de tamanhos de particulas obtidos estdo apresentados na Figura 2.
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Figura 2. Imagens obtidas por microscopia eletronica das amostras de HAP na forma de pds e a respectiva
distribui¢@o do didmetro médio de particulas.
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Com as imagens obtidas por microscopia eletronica foi possivel observar os didmetros médios
das particulas sintetizadas. Nesses tamanhos mensurados, ndo houve variago significativa com o au-
mento do tempo de hidrotermalizacdo. Contudo, houve uma melhor defini¢do dos bastonetes. Vé-se nos
histogramas que menores periodos de hidrotermalizagdo acarretam uma faixa de didmetros mais larga
do que a apresentada em um tempo mais longo no reator hidrotermal.
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Figura 3. Solubilizagdo das nanoparticulas de hidroxiapatita de acordo com o tempo.

A Figura 3 foi obtida por intermédio de medidas de absorbancia na regido do ultraviolta-visivel,
empregando-se o do método azul de molibidénio na quantificagdo de fésforo liberado pelas nanopar-
ticulas de HAP em fung¢io do tempo. E possivel observar que o tempo de processo hidrotermal nio
apresentou influéncia significativa na concentracio de fosforo em solugéo.

4 CONCLUSAO

Neste trabalho, concluiu-se que o tempo de hidrotermalizacdo ndo apresenta uma influéncia
significativa no diametro médio das nanoparticulas de hidroxiapatita e no processo de cristaliza¢do do
material. Deste modo, € possivel concluir que sio preferidos periodos mais curtos de tratamento hidro-
térmico, uma vez que nao ha diferenca significativa na HAP nanoparticulas solubilidade.
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