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RESUMEN 

La Hidroxiapatita es un tipo de material a base de fosfatos de calcio con gran interés para las 

aplicaciones biomédicas, debido a la similitud química que presenta este material a la parte 

mineral del hueso humano. Sin embargo, la Hidroxiapatita sintética es esencialmente frágil; la 

práctica indica que el uso de Hidroxiapatita sin aditivos para la producción de implantes no es 

eficiente, debido a su baja resistencia. En el presente trabajo, se sintetizaron biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita mediante una ruta sol-gel alternativa, utilizando Nitrato de Calcio y 

Fosfato de Amonio como precursores de Hidroxiapatita, y se añadió Wollastonita natural de alta 

pureza en proporciones de 20, 50 y 80 por ciento en peso inmersos en medio acuoso. La 

formación de Hidroxiapatita se produce a una temperatura relativamente baja de 

aproximadamente 350 ºC, mientras que la Wollastonita permanece sin reaccionar. 

Posteriormente, estos biocompósitos se sinterizaron a 1200 ºC durante 5 h para producir 

materiales densos. Las técnicas de caracterización demostraron la presencia de Hidroxiapatita 

y Wollastonita como fases únicas en todos los productos. 

Para evaluar las propiedades biológicas de los biocompósitos in vitro se realizaron  las pruebas 

de Bioactividad, mediante la interacción de los materiales con un fluido fisiológico simulado 

(SBF), similar a la carga iónica del plasma sanguíneo. El análisis de bioactividad de los 

biocompósitos, mediante su interacción con un fluido fisiológico simulado, durante varios 

periodos de tiempo, reveló la formación de una capa de apatita neoformada sobre sus 

superficies, similares a las apatitas biológicas que componen el tejido óseo. La proporción de 

Wollastonita en los materiales, repercutió en su respuesta bioactiva de manera favorable.
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ABSTRACT 

Hydroxyapatite is a type of calcium phosphate-based material with great interest for biomedical 

applications, due to the chemical similarity between this material and the mineral part of human 

bone. However, synthetic hydroxyapatite is essentially brittle; the practice indicates that the use 

of hydroxyapatite without additives for implant production is not efficient, due to its low strength 

parameters. In the present work, biocomposites of hydroxyapatite-wollastonite were synthesized 

by an alternative sol-gel route, using calcium nitrate and ammonium phosphate as precursors of 

hydroxyapatite, and high purity natural wollastonite added in ratios of 20, 50 and 80 percent by 

weight immersed in aqueous medium. Formation of hydroxyapatite occurs at a relatively low 

temperature of about 350oC, while the wollastonite remains unreacted. After that, these 

biocomposites were sintered at 1200oC for 5 h to produce dense materials. The 

characterization techniques demonstrated the presence of hydroxyapatite and wollastonite as 

unique phases in all products. 
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CAPÍTULO 1 

INTRODUCCIÓN Y OBJETIVOS 

1.1 Introducción 

El hueso es el único tejido del organismo, que al ser dañado es capaz de regenerarse por 

medio de la creación de un tejido exactamente igual al original (1). De esta manera, cuando el 

hueso presenta lesiones, ya sea por fracturas u otros defectos, se ponen en marcha de 

inmediato los mecanismos osteoformadores, con la finalidad de restaurar el tejido óseo en el 

lugar de la lesión.  Generalmente, la dinámica del hueso es suficiente para reconstruir los 

defectos comunes, sin embargo, en las pérdidas mayores se hace necesario recurrir al aporte 

de sustitutos óseos (biomateriales) para obtener la reparación.  

Los biomateriales son sustancias naturales o sintéticas, que son introducidas en el organismo  

de manera temporal o permanente, para reparar lesiones en los tejidos del organismo. 

Actualmente, existen numerosos estudios e investigaciones acerca de nuevas propiedades y 

posibles aplicaciones de materiales con propiedades biocompatibles, es decir, materiales que 

pueden funcionar en sistemas biológicos (2). 

La Hidroxiapatita (Ca10 (PO4)10(OH)2), es el componente mineral predominante de los huesos 

de los vertebrados, así como del esmalte dentario (3).  Sus aplicaciones clínicas son de gran 

relevancia, debido a que es el cerámico de fosfato de calcio químicamente más parecido a los 

cristales de las apatitas biológicas.  Por tal razón se han desarrollado diversas metodologías 

para su preparación, entre las que destacan métodos de precipitación, hidrotermales, 

reacciones de estado-sólido, proceso sol-gel, entre otras (4). 
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El proceso sol-gel es uno de los métodos más importantes para la producción de biomateriales, 

debido a las ventajas que éste presenta, entre ellas el uso de reactivos económicos y fáciles de 

adquirir, procedimientos con bajas temperaturas y relativa simplicidad entre cada una de las 

etapas de síntesis (5). Entre las principales desventajas de las técnicas sol-gel para la 

producción de Hidroxiapatita, se encuentran el alto costo de algunos reactivos precursores  de 

calcio y fósforo, así como las bajas velocidades de hidrólisis de algunos agentes de fosfatos. 

Sin embargo, estas desventajas representan un campo de investigación, el cual presenta una 

alternativa para aprovechar las bondades que esta técnica ofrece en la síntesis de fosfatos de 

calcio en general.  Sin embargo, con el desarrollo de diferentes rutas sol-gel, haciendo 

variaciones en la naturaleza de los reactivos precursores, puede dar lugar el uso temperaturas 

más bajas, así como de rutas más sencillas para la síntesis de este biomaterial.  

Sin embargo, la Hidroxiapatita sintética presenta propiedades mecánicas pobres, es quebradiza 

y relativamente débil comparada con los implantes tradicionales, de tal forma que su uso en 

zonas de carga, se ha destinado sólo a recubrir otros materiales con propiedades mecánicas 

resistentes (6). Actualmente se estudian diferentes minerales que proporcionen a la 

Hidroxiapatita, una fase de refuerzo que aumenten sus propiedades mecánicas sin afectar sus 

propiedades biológicas (5, 7). 

Una solución para resolver este problema, es combinarla con una fase de refuerzo adecuada, 

produciendo un compósito que ofrezca propiedades mecánicas óptimas, superando con ello 

limitaciones mecánicas. El biocompósito ideal deberá ser aquel cuyas propiedades biológicas y 

mecánicas, se conjuguen para ofrecer una adecuada compatibilidad con los tejidos duros del 

organismo.  

La Wollastonita es un silicato de calcio con formula molecular CaSiO3, la cual ha sido utilizada 

como biomaterial en huesos artificiales y raíces dentales debido a su buena bioactividad y 

biocompatibilidad. También se ha utilizado como fase de refuerzo para fabricar biocompósitos 

con propiedades mecánicas más eficientes. Gracias a las características que presenta la 

Wollastonita, tiene grandes aplicaciones como biomaterial individual, en fase de refuerzo o 

como recubrimiento de otros mismos (5,7). 
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Por otro lado, la Wollastonita natural representa un mineral de gran importancia regional en el 

Estado de Sonora, ya que en Hermosillo, la Compañía Minera NYCO  S. A de C. V., realiza 

operaciones en el depósito “Pilares”, produciendo Wollastonita de alta pureza, la cual podría 

ser utilizada directamente como biomaterial en diversas aplicaciones clínicas.  Asimismo, el uso 

de materiales naturales en lugar de materiales sintéticos reduce el costo de producción de los 

implantes.  Además, a diferencia de los materiales sintéticos, la Wollastonita natural tiene una 

forma acicular característica con relaciones longitud/diámetro entre 15-20 o más, lo cual 

presumiblemente facilita la producción de una malla entretejida de fibras de Wollastonita 

proporcionando el refuerzo en el biocompósito.  

Por otro lado, estudios recientes han demostrado que la Wollastonita, además de mejorar las 

propiedades mecánicas de los materiales, también influye directamente en la propiedades 

bioactivas de los mismos, generando capas de “apatita neoformada” más gruesas y densas (7), 

con lo cual se lograrán contactos más directas entre estos materiales de implante y los tejidos 

vivos del organismo, así como eventualmente uniones más directas, producto de la 

osteoconducción,  dando lugar a la formación de tejido óseo, mediante la actividad celular.  

Por tal razón, este trabajo de investigación pretende sintetizar  Hidroxiapatita mediante la 

técnica sol-gel, utilizando nitrato de calcio (Ca (NO3)2) y fosfato de amonio ((NH4)3PO4), y así 

mismo producir compósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, con diferente porcentaje en peso de 

Wollastonita natural de alta pureza, utilizada como fase de refuerzo, para incrementar las 

propiedades mecánicas y bioactivas de la Hidroxiapatita. Para finalmente, proponer un material 

o serie de  biomateriales compuestos alternativos, completamente caracterizados desde el 

punto de vista estructural y biológico, para su utilización en la reparación de los tejidos duros 

del organismo.  
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1.2 Objetivo General 

El objetivo general de este trabajo comprende la síntesis, caracterización y evaluación de  las 

propiedades biológicas, de biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, preparados mediante 

la técnica sol-gel. 

1.3  Objetivos Específicos 

Para lograr tal objetivo se plantean los siguientes objetivos particulares. 

1. Producir Hidroxiapatita mediante la técnica sol-gel utilizando como agentes precursores, 

Nitrato de Calcio (Ca (NO3)2) y Fosfato de Amonio ((NH4)3PO4). 

2. Caracterizar estructuralmente el producto de Hidroxiapatita.  

3. Producir una serie de biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, mediante la técnica 

sol-gel con diferente porcentaje en peso de Wollastonita natural de alta pureza. 

4. Caracterizar los biocompósitos estructuralmente. 

5. Evaluar las propiedades biológicas de los biocompósitos in vitro: 

 Bioactividad. 
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CAPÍTULO 2 

REVISIÓN BIBLIOGRÁFICA 

Reconstruir partes dañadas del ser humano ya es una realidad. Más de cincuenta millones de 

personas en todo el mundo tienen implantado algún tipo de prótesis y es un hecho bien 

conocido en nuestra sociedad la utilidad y necesidad de todo tipo de implantes, siendo raro que 

en nuestro entorno no conozcamos algún caso de familiar o amigo que los necesite. 

Los materiales que se emplean para la fabricación de implantes son de naturaleza diversa; 

pueden elaborarse con tejidos de los mismos pacientes (autoinjerto), con tejidos de algún 

donante humano (homoinjerto) o de otras especies (heteroinjerto), así como a partir de 

materiales hechos por el propio hombre (aloinjertos); a estos últimos se les conoce como 

biomateriales, y pueden ser de origen sintético o natural (pero modificados por el hombre). 

Estos se utilizan en la fabricación de dispositivos médicos capaces de desempeñar diferentes 

funciones en el organismo humano. 

Los biomateriales están destinados a su aplicación en seres vivos, y para su fabricación se 

requiere la coordinación de expertos de muy diversos campos. El campo de los biomateriales 

ha experimentado un espectacular avance en los últimos años y una motivación importante,  

para ello ha sido el hecho de que la esperanza de vida aumente de forma considerable (23). 

Los biomateriales deben cumplir con las condiciones de ser biocompatibles y asegurar una 

determinada vida media. A su vez, tienen que aportar las prestaciones específicas que requiera 

la aplicación a que vayan destinados. Hoy en día muchos biomateriales son diseñados, 

sintetizados y procesados con el único fin de tener una aplicación en el campo médico (24). La 

ciencia y la tecnología de biomateriales constituyen un campo con retos serios que exigen una 

intensa actividad de investigación, desarrollo y aplicación de numerosas disciplinas e 

ingenierías (25). 
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El fosfato de calcio más utilizado en la fabricación de implantes es la Hidroxiapatita, por ser el 

compuesto más parecido al componente mineral de los huesos, presenta buenas propiedades 

como biomaterial, tales como biocompatibilidad, bioactividad, osteoconductividad y unión 

directa al hueso. Desde los años 90 hasta hoy en la actualidad, se realizan innumerables 

investigaciones para obtener un sistema que combine las ventajas mecánicas de los metales y 

la afinidad biológica de la Hidroxiapatita obtenida por diferentes métodos de síntesis, donde 

destaca el método sol-gel (26). 

2.1 Biomateriales. 

Los biomateriales son materiales farmacológicamente inertes compuestos de unidades o 

bloques de materiales derivados de sustancias biológicamente naturales, utilizados para 

reemplazamientos directos de tejidos o para ingeniería y modificación de cualquier tejido, 

órgano o función de un cuerpo.  

Generalmente se requiere un injerto o un sustituto de hueso para ayudar o completar la 

reparación de una deficiencia esquelética debida a trauma, tumores o desarrollo anormal, y así 

restaurar la función normal del tejido. Un Biomaterial no es más que una sustancia o una 

combinación de sustancias que puede ser usada por un período de tiempo como un todo o 

formando parte de un sistema que trata, aumenta o sustituye un tejido, órgano o función del 

cuerpo. Es decir, un material no vivo usado como dispositivo médico dirigido a interactuar con 

el sistema biológico (8). 

Algunos biomateriales contienen drogas y son considerados medicamentos, otros pueden 

incluir células vivas y construir los llamados biomateriales híbridos (9). También hay 

biomateriales que incluyen compuestos capaces de responder a señales provenientes del 

medio biológico, estos reciben el nombre de materiales inteligentes. 

Para el desarrollo de nuevos biomateriales deben tenerse en cuenta algunos factores como: 

 Ser biocompatible, es decir, debe ser aceptado por el organismo, no provocar 

que éste desarrolle sistemas de rechazo ante la presencia del biomaterial 
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 Tener un tiempo de fatiga adecuado. Ser capaz de soportar cargas cuando sea 

necesario. Esto permite el mantenimiento de la estructura de tal forma, que el 

hueso formado pueda remodelarse adquiriendo cualidades que el hueso original. 

 Ser químicamente estable (no presentar degradación en el tiempo) e inerte. 

 Ser osteoactivo, es decir, debe estimular la formación de nuevo hueso. La 

osteoactividad se manifiesta en el carácter osteoinductor  y/o osteoconductor del 

implante. Alternativamente un material puede estimular la sustitución por pasos, 

es decir, al mismo tiempo que se reabsorbe se produce un nuevo hueso en su 

lugar. 

 El implante no debe causar molestias o dolor, refractura, sangramiento excesivo, 

respuesta a cuerpo extraño, deformidad o transmisión de enfermedades. No 

debe reabsorberse antes de la formación de hueso nuevo, ya que puede 

provocar formación de cavidades y/o formación de tensiones. 

 No ser tóxico, ni carcinógeno. 

Por biocompatibilidad se entiende la capacidad del biomaterial o dispositivo médico implantable 

para ser tolerado por el organismo o aceptado por el medio biológico que lo va a rodear, una 

vez implantado. Pero además, cualquier diseño debe presentar buenas características 

funcionales, pues debe ofrecer la suficiente estabilidad e integridad para mantener unas 

condiciones óptimas del proceso curativo. La biodegradación considera la descomposición del 

material, con rotura de los enlaces y su destrucción o modificación, en un medio tan agresivo 

como lo es el organismo humano. 

2.1.1 Clasificación de los Biomateriales. 

Existen cuatro grandes grupos de materiales sintéticos usados para implantación: metálicos, 

cerámicos, poliméricos y compuestos de ellos (10). 

1. Biomateriales metálicos. 

Los metales se utilizan como biomateriales debido a su excelente conductividad eléctrica, 

térmica y a sus propiedades mecánicas. 
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Algunos metales se utilizan como sustitutos pasivos para el remplazo de tejidos  duros como es 

el caso de la cadera y las articulaciones presentes en las rodillas, para la consolidación y 

reparación de alguna fractura, como las placas óseas y los tornillos de fijación de la columna 

vertebral, así como implantes dentales, por sus excelentes propiedades mecánicas y 

resistencia a la corrosión. 

La primera aleación metálica desarrollada específicamente para uso humano fue el "acero de 

vanadio " que se utilizaba para fabricar placas para fracturas óseas (placas Sherman) y 

tornillos. La mayoría de los metales como el hierro (Fe), el cromo (Cr), cobalto (Co), níquel (Ni), 

titanio (Ti), tantalio (Ta), niobio (Nb), molibdeno (Mo), y el tungsteno (W), que se utilizan para 

hacer aleaciones para la fabricación de implantes sólo puede ser tolerado por el cuerpo en 

cantidades mínimas. 

Algunos de los elementos metálicos, en formas naturales, son esenciales en las funciones de 

los glóbulos rojos (Fe) o la síntesis de la vitamina B12 (Co), pero no pueden ser tolerados en 

grandes cantidades en el cuerpo. La biocompatibilidad del implante metálico es de gran 

preocupación debido a que estos implantes se pueden corroer en un medio ambiente in vivo 

(11). 

2. Biomateriales cerámicos y cristalinos 

Los cerámicos se utilizan como componentes de implantes de cadera, implantes dentales, 

implantes de oído medio, y válvulas del corazón. Sin embargo, estos biomateriales se han 

utilizado extensamente menos que cualquiera de los metales o polímeros. Algunos cerámicos 

que han sido utilizados para aplicaciones biomédicas se enlistan en la Tabla 1 (12). 
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Tabla 1. Cerámicos utilizados en aplicaciones biomédicas 

Cerámico Formula Química Comentario 

Alúmina Al2O3 Bioinerte 

Zirconia 

Carbón Pirolítico 

ZrO2  

Bioglass Na2OCaOP2O3SiO Bioactivo 

Hidroxiapatita 

(sinterizada a altas 

temperaturas) 

Ca10(PO4)6(OH)2  

Hidroxiapatita 

(sinterizada a bajas 

temperaturas) 

Ca10(PO4)6(OH)2 Biodegradable 

Fosfato tricálcico Ca3(PO4)2  

 

Las propiedades biológicas de los biomateriales, relacionadas con su interacción con el medio 

fisiológico que los rodea, se pueden clasificar en: 

Bioinertes: se refiere a un material que conserva su estructura en el cuerpo después de la 

implantación y no induce ninguna reacción inmunológica en el huésped. 

Bioactivos: se refiere a materiales que forman enlaces con los tejidos vivos. 

Biodegradables: se refiere a materiales que se degradan (por descomposición hidrolítica) en el 

cuerpo mientras están siendo remplazados por regeneración de tejido natural, los subproductos 

químicos de los materiales de degradación son absorbidos y se liberan a través de los 

procesos metabólicos del cuerpo (12). 
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Las propiedades deseables en un biocerámico son (11): 

 No ser tóxico. 

 No ser cancerígeno. 

 No ser alérgico. 

 No ser inflamatorio. 

 Debe ser biocompatible. 

 Debe ser biofuncional durante toda su vida en el huésped. 

 

Estructura y propiedades de los biomateriales cerámicos. 

Los cerámicos son materiales compuestos de elementos metálicos y no metálicos unidos por 

enlaces iónicos y / o covalentes. Al igual que los metales, los enlaces interatómicos en los 

cerámicos crean estructuras cristalinas en tercera dimensión y de largo alcance. Los electrones 

en los enlaces iónicos y covalentes están localizados entre los iones constituyentes o átomos. 

En consecuencia, los cerámicos son típicamente aislantes eléctricos y térmicos. Los fuertes 

lazos iónicos y covalentes también hacen a los cerámicos duros y quebradizos, debido a que 

los planos de la red cristalina que forman los átomos no pueden deslizarse unas sobre otras. 

Por otra parte, los cerámicos son sensibles a la presencia de grietas u otros defectos. La 

naturaleza iónica y / o covalente de los cerámicos también influye en su comportamiento 

químico (12). 

Degradación de los biomateriales cerámicos. 

A pesar de que no se someten a la corrosión, los cerámicos son susceptibles a otras formas de 

degradación cuando se exponen al medio ambiente fisiológico. El mecanismo y la velocidad de 

degradación dependen del tipo particular del cerámico. Por ejemplo la alúmina, que se 

considera un cerámico bioinerte, experimenta una disminución en su resistencia dependiendo 

del tiempo que permanece inmersa en una solución salina in vitro y después de la implantación, 

proceso que puede deberse a una disolución preferencial de impurezas que resulta en la 

propagación de grietas. Otro ejemplo son los fosfatos de calcio que debido a su similitud con 

los componentes minerales de los huesos, son reabsorbidos por los osteoclastos (células que 

descomponen los huesos) (12). 
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Propiedades mecánicas de los biomateriales cerámicos. 

Los principales inconvenientes para utilizar los cerámicos como implantes son su fragilidad y su 

baja propiedad de resistencia a la tracción. En la Tabla 2 se muestran las propiedades 

mecánicas de algunos biomateriales. A pesar de que pueden tener una resistencia excepcional 

cuando son sometidos a compresión, los cerámicos fallan a magnitudes bajas de tensión al ser 

sometidos a tracción o flexión. Las propiedades mecánicas de los fosfatos de calcio los hacen 

inadecuados como implantes de carga. Clínicamente, la Hidroxiapatita se ha usado como un 

relleno de defectos óseos y como implante en sitios anatómicos libres de carga (por ejemplo, el 

hueso del tabique nasal y el oído medio). Además, la Hidroxiapatita se ha usado como 

revestimiento sobre biomateriales ortopédicos metálicos, así como implantes dentales para 

promover su fijación en el hueso. En estos casos, el metal subyacente lleva la carga, mientras 

que los lazos que rodean al hueso son fuertemente ligados por la Hidroxiapatita (12). 

Tabla 2. Propiedades mecánicas de biomateriales cerámicos. 

 Módulo de 
Young E (GPa) 

Resistencia a la 
compresión ƠUCS 

(MPa) 

Resistencia a la 
tracción ƠUCS (MPa 

Alúmina 380 4500 350 

Bioglass-cerámicos 22 500 56-83 

Fosfatos de Calcio 40-117 510-896 69-193 

Carbón Pirolítico 18-28 517 250-560 

 

3. Biomateriales poliméricos 

Los polímeros son los materiales más utilizados en aplicaciones biomédicas. Estos son los 

materiales de elección para los dispositivos cardiovasculares, así como para la sustitución y el 

aumento de diversos tejidos blandos. Los polímeros también se utilizan en sistemas de 

suministro de fármacos, en el diagnóstico del  

SIDA, y como un material de andamiaje para aplicaciones de ingeniería de tejidos.  
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Algunos ejemplos de aplicaciones actuales incluyen los injertos vasculares, válvulas cardiacas, 

corazones artificiales, implantes mamarios, lentes de contacto, lentes intraoculares, los 

componentes de oxigenadores extracorpóreos, dializadores y las unidades de plasmaféresis, 

revestimientos para tabletas y cápsulas farmacéuticas, suturas, adhesivos, y los sustitutos de 

sangre (12). 

4. Biomateriales compuestos 

Los materiales compuestos son sólidos que contienen dos o más materiales constituyentes o 

fases distintas, en una escala mayor que la atómica. El término  

"compuesto" generalmente se reserva para aquellos materiales en los que las distintas fases se 

separan en una escala mayor que la atómica, y en el que las propiedades tales como el módulo 

elástico se modifican significativamente en comparación con las de un material homogéneo. En 

consecuencia, los plásticos reforzados con fibra de vidrio, así como materiales naturales tales 

como los huesos son vistos como materiales compuestos, pero las aleaciones como el latón no 

lo son. 

Los materiales compuestos ofrecen una variedad de ventajas en comparación con los 

materiales homogéneos. Estos incluyen la habilidad para el científico o ingeniero de ejercer un 

control considerable sobre las propiedades del material.  

Tienen el potencial para ser rígidos, fuertes y ligeros, así como para ser altamente resistentes y 

compatibles. En biomateriales, es importante que cada componente del material compuesto 

sea biocompatible. Además, la interfaz entre los constituyentes no debe ser degradada por el 

entorno del cuerpo. Algunas aplicaciones de los materiales compuestos como biomateriales 

son: (1) compuestos para rellenos dentales, (2) metil-metacrilato reforzado con cemento óseo y 

polietileno de ultra alto peso molecular, utilizados en la cabeza femoral, (3) implantes 

ortopédicos con las superficies porosas (11). 

 Tener un diseño de ingeniería perfecto; esto es, el tamaño y la forma del implante deben 

ser los adecuados. 

 Ser relativamente barato, reproducible y fácil de fabricar y procesar para su producción en 

gran escala.  
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2.2 Hidroxiapatita. 

El termino apatita fue aplicado por primera vez a minerales en 1788 por Werner, actualmente 

se refiere a una familia de cristales que corresponden a la fórmula  M10(RO4)6X2, dónde M es 

habitualmente calcio, R fósforo y X un hidróxido o un compuesto halogenado como fluorina. 

Con el desarrollo de la difracción de rayos X se confirmó, en 1926, que la fase inorgánica del 

hueso era una apatita (27). 

La Hidroxiapatita es una apatita compuesta esencialmente por fosforo y calcio. Su fórmula 

corresponde a Ca10 (PO4)6(OH)2, con una relación de calcio fosforo de  1.67. La Hidroxiapatita 

es el principal componente inorgánico del hueso de los vertebrados; también la encontramos en 

la dentina y el esmalte dental (13).  

El fosfato de calcio más utilizado en la fabricación de implantes es la Hidroxiapatita, por ser el 

compuesto más parecido al componente mineral de los huesos, presenta buenas propiedades 

como biomaterial, tales como biocompatibilidad, bioactividad, osteoconductividad y unión 

directa al hueso. La Hidroxiapatita no es conveniente para usar en partes que soporten peso. 

Por eso, la Hidroxiapatita es ideal para usar como un recubrimiento de implantes metálicos. 

Este fosfato de calcio, que se puede obtener de forma sintética, presenta características de 

biocompatibilidad, no toxicidad, estabilidad química, osteoconducción y bioactividad; tales 

propiedades hacen al material muy práctico para usos médicos. La Hidroxiapatita se puede 

usar como reemplazo de partes pequeñas de hueso, relleno de cavidades en odontología, 

recubrimiento de superficies de metales para implantes, refuerzo en materiales compuestos y 

como liberador de medicamentos, entre otros. Para una aplicación determinada se requieren 

diferentes características de la Hidroxiapatita, como pueden ser su capacidad de reabsorción o 

bioactividad (14). 

La Hidroxiapatita sintética, es un fosfato de calcio con la composición quimia más parecida al 

componente mineral de los huesos, presenta buenas propiedades como biomaterial, 

destacándose la biocompatibilidad con los tejidos vivos. La Hidroxiapatita sintética de origen 

cerámico esta constituidas por partículas esféricas de alta densidad y pureza. Se considera una 

cerámica  ya que se obtiene por los calentamientos de fosfatos calcios amorfos obtenidos. El 
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medio utilizado y las temperaturas aplicadas, consideran la estructura cristalina, la porosidad y 

la solubilidad del producto resultante.  

 

 

Figura 1. Estructura de la Hidroxiapatita Ca10-x (HPO4)x(PO4)6-x(OH)2-x . Departamento de 

Química, Universidad del Estado de Moscú (15). 

Las cerámicas de fosfato de calcio o bioactivas, como la Hidroxiapatita, han demostrado en 

estudios realizados a lo largo de las 3 últimas décadas, ser biocompatibles, no toxicas y 

capaces de unirse al hueso, permitiendo una verdadera osteointegracion. 

A pesar de que la Hidroxiapatita sintética presenta buenas propiedades mecánicas estáticas, 

una vez impuestas en condiciones fisiológicas su resistencia a la fatiga es baja. Por tanto la 

mayor parte de la Hidroxiapatita sintética no es apta para aplicaciones que precisen carga 

mecánica. Se utiliza exitosamente como sustituto de injerto óseo para rellenar defectos 

metafisiarios y como recubrimientos de sustratos de otros materiales con mejores propiedades 

mecánicas. Actualmente se estudian diferentes minerales que proporcionen a la Hidroxiapatita 

una fase de refuerzo que aumenten sus propiedades mecánicas sin afectar sus propiedades 

biológicas. (16 
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Tabla 3. Propiedades mecánicas típicas de la Hidroxiapatita. (18) 

Propiedad Característica 

Densidad Teórica 3.156 g/ml 

Dureza 5 mohs 

Esfuerzo de Tensión 40 - 100 MPa 

Esfuerzo de Flexión 20 - 80 MPa 

Esfuerzo de Compresión 100 - 900 MPa 

Fractura Aprox. 1 MPa m
0.5

 

Módulo de Young 70 – 120 GPa 

 

2.3 Wollastonita. 

La Wollastonita es silicato de calcio que se encuentra en forma natural con fórmula molecular 

CaSiO3, tiene una composición en peso teórica de 48.3% de óxido de calcio (CaO) y 51.7% de 

dióxido de silicio (SiO2). 

 Aunque la Wollastonita es en su mayoría pura, también puede contener algo de fierro, 

magnesio, manganeso, aluminio, potasio, sodio, o estroncio sustituyendo al calcio en la 

estructura del mineral. La Wollastonita pura presenta un blanco brillante (Figura 2), 

dependiendo del tipo y la cantidad de impurezas aparece de color gris, café o diferentes 

tonalidades de rojo (17).  
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Figura 2.- Wollastonita natural. 

 

La Wollastonita presenta las propiedades físicas siguientes:  

 Fórmula: CaSiO3 - Ca3 [Si3O9]  

 Densidad: 2.8 – 3.1 g/mL 

 Punto de fusión: 1,540ºC  

 Dureza según la escala de Mohs: 4.5 – 5.0  

 Sistema cristalino: triclínico  

 Color: blanco a grisáceo traslúcido  

 Color de raya en placa de porcelana: blanca  

 pH: 8.0 – 9.0  
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La Wollastonita presenta forma acicular, (forma de agujas), misma que le permite ser utilizada 

como un componente de refuerzo para otros materiales. La Figura 3 muestra la morfología 

acicular típica de la Wollastonita, la cual confiere mayor eficiencia mecánica en los materiales 

compuestos donde se encuentra presente. 

 

Figura 3.- Morfología acicular típica de la Wollastonita (17). 

 

En la Wollastonita, los iones de calcio se encuentran en un entorno octaédrico rodeados de 6 

átomos de oxígeno (Figura 4). En la naturaleza pueden encontrarse otros iones que sustituyen 

al calcio como el hierro y el manganeso formando ferrowollastonita y manganowollastonita 

respectivamente (18). 
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Figura 4. Estructura de la Wollastonita, CaSiO3: (a) Cadena de SiO4, (b) Estructura cristalina, 

(c) Ejes cristalográficos de una estructura triclínica. 

 

 

Respecto a su geología económica, México es uno de los principales países productores a 

nivel mundial, conjuntamente con EUA, India, Finlandia y China. Prácticamente, la totalidad de 

la producción nacional se destina a la exportación. Los principales yacimientos se encuentran 

en el estado de Sonora (Hermosillo, NYCO-Minerals), Zacatecas (Pánfilo Natera) e Hidalgo 

(Villa Juárez), siendo el depósito de Hermosillo de gran escala y los de Pánfilo Natera y Villa 

Juárez, de pequeña y mediana producción (18).  
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La reacción metamórfica entre sílice y carbonato de calcio para formar Wollastonita ocurre 

aproximadamente a 450-600°C y profundidades cercanas a la superficie (17). La reacción 

química a través del contacto metamórfico de silica y caliza ocurre según la reacción siguiente: 

 

CaCO3 + SiO2 CaSiO3 + CO2 (1) 

La Wollastonita es un mineral polimorfo, es decir, posee diferentes estructuras físicas bajo la 

misma composición química CaSiO3. Los dos polimorfismos más conocidos son: Wollastonita 

formada a baja temperatura, (β-Wollastonita) y pseudo Wollastonita formada a alta 

temperatura, (α-Wollastonita). Existen dos formas estrechamente relacionadas del polimorfismo 

a baja temperatura, las cuales son: Wollastonita en sí, que posee una estructura cristalográfica 

triclínica (Wollastonita-1T) y la que posee una estructura cristalográfica monoclínica conocida 

como parawollastonita o Wollastonita-2M. 

Desde la década de los 90, la Wollastonita ha sido considerada objeto de estudio como 

material artificial para implante en huesos y piezas dentales, debido a que este material exhibe 

buenas características de biocompatibilidad y bioactividad, tanto en estudios “in vitro” como en 

estudios “in vivo”. Varios investigadores han reportado una rápida formación de una capa de 

apatita sobre la superficie de la Wollastonita, comparada con las capas obtenidas sobre otros 

materiales cerámicos como biovidrios y vitrocerámicos cuando están inmersos en fluidos 

fisiológicos simulados (SBF). Por otro lado, numerosos estudios toxicológicos han demostrado 

que la Wollastonita es un material totalmente biocompatible, por lo cual se considera que no 

presenta propiedades adversas para la salud (18) 

2.4 Fluido fisiológico simulado (SBF). 

Una de las principales características de los materiales bioactivos es la habilidad para formar 

capas de apatita sobre su superficie cuando se ponen en contacto con fluidos fisiológicos in 

vivo o con fluidos fisiológicos simulados (SBF) in vitro. Estas capas están asociadas con la 

bioreactividad, y se ha comprobado que son responsables de los enlaces de cerámicos 

bioactivos con el hueso huésped.  
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En años recientes los estudios in vitro de bioactividad de nuevos materiales candidatos para 

implantación se han incrementado considerablemente. En los primeros estudios in vitro de 

bioactividad de biovidrios, desarrollados por Hench y colaboradores en una solución búfer de 

tris (hidroximetil) aminometano con HCl a un pH de 7.25 (tris búfer) a 37°C se encontró que 

ocurre una liberación de iones calcio y fósforo hacia la solución, así como una modificación del 

pH y crecimiento de una capa de apatita sobre la superficie del biovidrio. En 1990 Kokubo y 

colaboradores propusieron una solución fisiológica simulada SBF, la cual es una solución sin 

células, con un pH y una concentración iónica similar al plasma sanguíneo humano. La solución 

SBF contiene iones Ca2+ y HPO42-, lo cual le permite ser usada para estudiar la bioactividad in 

vitro una gran variedad de materiales. En este tipo de estudios in vitro, cuando los materiales 

bioactivos se ponen en contacto con esta solución, ocurren tres fenómenos: i) liberación de 

iones, ii) modificación del pH y iii) crecimiento de una capa de apatita sobre la superficie del 

material (20). 

Los investigadores TadashiKokubo y Larry Hench, en trabajos independientes, confirmaron la 

formación de apatita sobre la superficie del biovidrio 45S5 en al ponerse en contacto con la 

sloción SBF. El análisis por las técnicas de difracción de rayos-X de película delgada (TF-XRD), 

espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-IR), microscopio electrónico de 

barrido y microscopio electrónico de transmisión, de la capa de apatita neoformada, mostró que 

ésta era similar al componente inorgánico de los huesos, tanto en estructura como en 

composición. Con base en estos resultados, posteriormente se estableció que los osteoblastos 

presentaban preferencialmente la capacidad de proliferar, para producir colágeno y apatita y 

consecuentemente formar un fuerte enlace químico entre el material de implante y el hueso 

vivo a través de esta capa de apatita (21). 

2.4.1 Diseño de la Solución de FluidoFisiológico Simulado (SBF). 

En 1991 TadashiKokubo, propuso que la bioactividad “in vivo” de un material puede predecirse 

mediante el análisis de su habilidad para formar una capa de Hidroxiapatita carbonatada sobre 

su superficie, al ponerse en contacto con una solución SBF. Asimismo, propuso la composición 

y concentraciones de los diferentes iones en esta solución, la cual se presenta en la Tabla 4, 

comparada con la composición del plasma sanguíneo humano.  
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Tabla 4. Concentración del fluido fisiológico simulado (SBF) propuesto por Kokubo, comparada 

con el plasma sanguíneo humano. 

 

Es preciso mencionar, que la composición de la solución SBF mostrada en la Tabla 4, es una 

formulación corregida por el mismo Kokubo, conocida como “corrected SBF (c-SBF)” ya que la 

formulación original (original SBF), no consideraba a los iones SO42+ contenidos en el plasma 

humano. Sin embargo, esta solución c-SBF se reporta convencionalmente como solución SBF 

en la mayoría de las investigaciones relacionadas con esta técnica. 

Esta formulación ha sido objeto de varias modificaciones, las cuales tratan de corregir las 

diferencias existentes entre esta solución y el plasma sanguíneo.  

Como se observa en la Tabla 4, esta solución corregida comparada con el plasma sanguíneo 

humano es aún rica en ion Cl- y deficiente en ion HCO3-. En 2003 Oyane y colaboradores, 

trataron de corregir estas diferencias formulado una solución SBF conocida como “revised SBF 

(r-SBF)”, en la cual las concentraciones de Cl- y HCO3- fueron respectivamente disminuida e 

incrementada, hasta alcanzar los niveles del plasma sanguíneo humano. Sin embargo, como el 

carbonato de calcio tiene fuerte tendencia a precipitar, no solo se produjeron precipitados de 

apatita sino también de calcita. En 2004 Takadama y colaboradores, propusieron una nueva 

modificación en la solución SBF, conocida como “newlyimproved SBF (n-SBF)” en la cual solo 

disminuyeron la concentración del ion Cl- hasta el nivel del plasma sanguíneo, dejando la 

concentración del ion HCO3- igual a la del c-SBF. Esta nueva formulación fue comparada con 

la formulación convencional propuesta por Kokubo (c-SBF), con respecto a su estabilidad y 
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reproducibilidad para producir apatita sobre materiales sintéticos, con lo cual se constató que el 

comportamiento del c-SBF no difiere del n-SBF en estos dos aspectos (18). 

En el 2003 se presentó ante el Comité Técnico ISOTC/150 de la Organización Internacional 

para la Estandarización, la metodología para la preparación de esta formulación convencional 

para la solución c-SBF, como una solución indicada para la medida “in vitro” de la habilidad de 

los materiales de implante para formar una capa de apatita sobre su superficie, como una 

predicción de la bioactividad de estos materiales al momento de ser implantados dentro del 

organismo (21). 

 

2.4.2 Análisis de Bioactividad en Materiales de Implante. 

El ensayo de bioactividad es uno de los análisis que se realiza a los materiales de implante, 

entre ellos los biocerámicos, el cual consiste en poner a estos materiales en contacto con 

fluidos fisiológicos simulados, emulando las condiciones del cuerpo humano, con el fin de 

determinar su comportamiento dentro del organismo y definir la posibilidad de su aplicación 

como materiales de implante con carácter bioactivo. La bioactividad consiste en una 

modificación superficial de los materiales, generada por su reacción con los fluidos fisiológicos, 

dando lugar la formación de una capa neoformada de Hidroxiapatita carbonatada (CHA), un 

material biológicamente activo, el cual es química y estructuralmente equivalente a la fase 

mineral del hueso, permitiendo la unión interfacial del implante con el tejido conectivo, logrando 

eventualmente igualar el comportamiento mecánico del implante con el tejido a remplazar. Los 

biocerámicos que presentan esta característica se les denomina Bioactivos (18).  

El procedimiento para evaluar la habilidad de los materiales de implante para formar 

Hidroxiapatita carbonatada sobre sus superficies, al ponerse en contacto con soluciones 

fisiológicas simuladas, se fundamenta en los aspectos siguientes: 

Pruebas de Bioactividad Mediante Inmersión de Materiales en Soluciones SBF.  

 

a) Una vez formulada la solución SBF, se procede a calcular el volumen apropiado de la 

misma, de acuerdo a las dimensiones del espécimen a evaluar.  
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Materiales densos.  

 

Para estos materiales, se miden las dimensiones del espécimen y se calcula su área 

superficial. Seguidamente se calcular el volumen de solución SBF que será usado para el 

análisis de acuerdo con la ecuación siguiente:  

𝑉𝑠 =
𝑆𝛼

10
 

Donde Vs es el volumen de la solución SBF en ml y Saes el área del espécimen en mm2.  

 

Materiales porosos.  

 

Para materiales con alta porosidad, el volumen de solución SBF utilizado para el análisis, debe 

ser mayor al calculado con la ecuación descrita anteriormente. 

 

b) Una vez calculado el volumen adecuado de la solución SBF, este se coloca en un recipiente 

de plástico. Después de calentar la solución a 37°C, el espécimen se sumerge completamente 

en ella.  

c) Después de sumergir el espécimen en la solución SBF y mantenerlo a 37°C, el análisis de 

bioactividad se puede realizar en diferentes intervalos de tiempo dentro de las primeras cuatro 

semanas. Lo anterior se debe a que los materiales bioactivos, generalmente producen una 

capa de hidroxiapatita carbonatada sobre sus superficies, dentro de las primeras cuatro 

semanas de inmersión.  

d) Una vez transcurrido el tiempo de análisis, el espécimen se saca de la solución SBF y se 

lava con agua deionizada. Seguidamente se seca a temperatura ambiente.  

e) Finalmente se analiza la nueva capa formada sobre la superficie de los materiales, así como 

también, la carga iónica y el pH de la solución SBF remanente (8).  
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2.5 Proceso Sol-Gel. 

La técnica Sol-Gel es una herramienta experimental utilizada para el desarrollo de nuevos 

materiales con aplicaciones tecnológicas importantes. Este procedimiento químico consiste en 

transformar una solución que contiene un ion metálico en una gelatina o un precipitado, 

mediante reacciones químicas en condiciones sencillas de presión y temperatura ambiente. 

(18) 

Este procedimiento consiste de cuatro etapas: 

 Preparación del sol. 

 Gelificación. 

 Envejecimiento. 

 Secado y tratamiento térmico. 

Esta  técnica nos permite formar materiales puros con la ventaja de ser una ruta económica y 

relativamente sencilla de llevar a cabo. 

Un sol es una suspensión coloidal de partículas sólidas en una fase liquida, donde las 

partículas dispersas son lo suficiente pequeñas para permanecer suspendidas por el 

movimiento Browniano. Un gel es una red de material solido conteniendo un componente 

líquido, ambos componentes se encuentran en estado altamente disperso.  

Preparación del Sol. 

Un sol es una suspensión coloidal de partículas sólidas en un líquido, existen dos vías básicas 

para obtener los soles: los sistemas acuosos y los sistemas orgánicos. En los sistemas 

acuosos se utilizan como precursores óxidos, hidróxidos y sales tanto orgánicas como 

inorgánicas, estos compuestos se dispersan o se disuelven en agua. Los sistemas orgánicos 

se obtienen a partir de compuestos metal-orgánicos (principalmente alcóxidos) disueltos en un 

solvente orgánico, que generalmente es un alcohol. Durante esta etapa se desarrollan 

reacciones de “hidrólisis” de los alcóxidos metálicos con el agua, formándose hidróxidos 

metálicos. Asimismo, los hidróxidos metálicos se combinan para producir óxidos metálicos, 
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liberando además una molécula de agua o de alcohol, razón por la cual, esta segunda reacción 

recibe el nombre de “condensación”. 

Gelificación. 

Una vez realizadas las reacciones de hidrólisis y condensación del proceso anterior, prosigue la 

formación de agregados, los cuales se enlazan hasta formar un único agregado gigante 

denominado gel. En el momento de formación del gel hay muchos agregados en el sol que se 

unen entre sí para formar una red sólida, lo cual le da la elasticidad al gel mientras ocurre un 

cambio abrupto de la viscosidad. 

Envejecimiento. 

Luego de la gelificación el sistema continúa reaccionando, dando lugar a reacciones de 

“polimerización”, donde aumenta la densidad y la resistencia mecánica del sólido. Ocurren 

también otras reacciones como sinéresis, maduración y cambios de fase. 

Secado y Tratamiento Térmico. 

La fase liquida constituye la mayor parte del volumen del gel húmedo. El secado de esta fase 

liquida ocurre mediante evaporación, la cual causa una contracción acompañada de 

endurecimiento del gel, estos geles secos también reciben el nombre de “xerogeles”. 

Durante el tratamiento térmico ocurren una serie de cambios físicos y químicos en los 

materiales, los cuales pueden llevar a la transformación de fases existentes y la aparición de 

nuevos compuestos. Estos cambios pueden ser analizados mediante técnicas como el análisis 

termogravimétrico y dilatometría entre otras. 
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CAPÍTULO 3 

MATERIALES Y MÉTODOS 

3.1 Síntesis y caracterización de biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita 

Procedimiento experimental. 

Los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita se prepararan mediante la técnica 

sol-gel utilizando nitrato de calcio, fosfato de amonio y Wollastonita natural de alta 

pureza (98.25%) como fase de refuerzo. La cantidad de los agentes precursores se 

fijara de tal forma que se obtenga la relación molar Ca/P igual a 1.67, las cantidades de 

Wollastonita se fijaran de tal forma que se obtengan porcentajes en peso de 0, 20, 50, 

80 y 100% de este material en los biocompósitos. 

La síntesis de los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita se desarrollara 

mediante las siguientes etapas: i) para producir aproximadamente 1.0 gr de 

Hidroxiapatita pura, se disolverán 0.1639 moles de nitrato de calcio en 5 ml de agua 

deionizada, mediante agitación ultrasónica, esto durante un lapso de 15 minutos, 

después de que se haya mezclado totalmente, se agregaran 0.0979 moles de fosfato 

de amonio y nuevamente mediante ultrasónico, por un tiempo de 30 minutos; para 

obtener una relación molar Ca/P igual a 1.67. ii) La mezcla de precursores se colocara 

en un equipo con agitación magnética, por un lapso de 2 horas a temperatura 

ambiente, en este tiempo se iniciara a controlar el pH, el cual debe de estar en los 

rangos de 6 a 7 con amoniaco líquido. iii) Los geles se secaran a 120ºC por un lapso 

de 12 horas. iv) Una vez obtenido el gel seco, la mezcla se someterá a tratamiento 
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térmico hasta 700ºC, primeramente a una temperatura de 350ºC y después hasta 

700ºC. 

 

Figura 5. Proceso de agitación ultrasónica. 

Para producir los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, primeramente se suspendió la 

cantidad adecuada de Wollastonita para obtener materiales con porcentajes en peso de 20% 

(0.25 g), 50% (1 g) y 80% (4 g) en el volumen apropiado de agua para mantener una  relación 

sólido-líquido constante de 1:2.25 (w/v) en todos los experimentos.  Posteriormente se continuó 

con cada una de las etapas descritas anteriormente, hasta obtener la mezcla de geles secos 

con la proporción adecuada de Wollastonita natural. 

Los geles secos fueron molidos en un mortero de ágata hasta obtener un polvo fino y 

posteriormente tratados térmicamente hasta 750°C, en un horno de alta temperatura  

Thermolyne 46100 (Thermolyne, Bubuque, IA) en aire. La temperatura se elevó a razón de 

10°C/min hasta llegar a la temperatura de 750°C, manteniéndose a esta condición durante 5 h. 

Seguidamente, los materiales se sacaron del horno permitiendo un  enfriamiento súbito al 

medio ambiente. 
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Figura 6. Imagen del procedimiento del secado de la mezcla de precursores. 

 

Los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita fueron caracterizados por las técnicas de 

difracción de rayos-X (XRD, por sus siglas en inglés), espectroscopia infrarroja de 

transformadas de Fourier (FT-IR), espectroscopia de dispersión de energía (EDS), microscopía 

electrónica de barrido (SEM), y microscopía electrónica de transmisión (TEM). 

El diagrama de flujo del proceso integral de síntesis y caracterización de los biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita aparece en la Figura 7. 
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Tabla 4.Composición Química de la Wollastonita NYAD® M200, producida por la minera NYCO 

S.A de C.V. 

Composición Química 

Componente 

CaSiO3 

Valor Típico (%) 

CaO 46.25 

SiO2 52 

Fe2O3 0.25 

Al2O3 0.40 

MnO 0.025 

MgO 0.50 

TiO2 0.025 

K2O 0.15 

%wt. Pérdidas (1000°C) 0.40 

 



CAPÍTULO 3. MATERIALES Y MÉTODOS 

 

 

Jesús Peralta Haley 

POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERÍA: INGENIERÍA QUÍMICA, 2016 
 

30 
 

  

Figura 7. Diagrama de flujo para la síntesis de biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 
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3.1.1 Técnicas de Análisis. 

Análisis Térmico (ATG/ATD). 

Para detectar las transformaciones  que ocurren en los materiales con la modificación  de su 

temperatura se utilizó el ATG, en combinación con elATD.  Ambos análisis se desarrollaron en 

un equipo analizador simultáneo DSC-TGA (TA Instruments SDT 2990, New Castle, DE), 

mostrado en la Figura 6.  El intervalo de calentamiento fue de temperatura ambiente hasta 

1000⁰C, a una velocidad de 10⁰C/min con un flujo de aire de 23 cm3/min.  Se utilizaron 3 mg de 

muestra colocados sobre 10 mg de alúmina. 

 

Figura 8. Analizador Simultaneo DSC-TGA. 
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Espectroscopia Infrarroja de Transformadas de Fourier (FT-IR). 

Los espectros de infrarrojo se obtuvieron con un espectrómetro FT-IR Perkin-Elmer Modelo 

Spectrum GX (Perkin-Elmer, Shelton CT).  Las muestras fueron mezcladas con KBr y 

prensadas para formar pastillas las cuales fueron analizadas en modo de transmisión, en el 

intervalo de 4000-400 cm-1. 

Espectroscopia de Dispersión de Energía (EDS) 

Los espectros de dispersión de energía se obtuvieron con un microscopio electrónico de 

barrido JEOL-5300, (Tokyo, Japan) equipado con un detector de rayos-X característicos para el 

análisis cualitativo y semicuantitativo de la composición química de las muestras. 

Difracción Rayos-X (DRX). 

Los patrones de difracción de rayos-X se obtuvieron con un difractómetro de polvos Phillips 

X´PERT (Phillips Electronics, N.V. Eindhoven, Netherlands), con radiación CuKλ (40 mA, 45 

KV) y velocidad de  barrido de 1.2⁰/ min.  En ambos casos,  variando el ángulo 2θ desde 10⁰ 

hasta 80⁰.    

Microscopia Electrónica de Transmisión (TEM). 

Las imágenes de alta resolución y los patrones de difracción de electrones de área selecta 

(SAED), se obtuvieron con un microscopio electrónico de transmisión JEOL, JEM-2010F 

(Tokyo, Japan).  Las muestras fueron preparadas por dispersión de los polvos en agua 

deionizada formando suspensiones muy diluidas. Se coloca una gota de esta suspensión en 

una rejilla de cobre recubierta con carbón. 

Microscopia Electrónica de Barrido (SEM). 

Para el análisis de la morfología externa de los materiales se utilizó un microscopio electrónico 

de barrido JEOL-5300 (Tokyo, Japan), todas las micrografías presentadas se obtuvieron sin 

ningún tipo de recubrimiento de los materiales.  

Espectroscopia Fotoelectronica de rayos-X  



CAPÍTULO 3. MATERIALES Y MÉTODOS 

 

 

Jesús Peralta Haley 

POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERÍA: INGENIERÍA QUÍMICA, 2016 
 

33 
 

La composición de las capas de apatita neoformada antes y después de la inmersión en la 

solución SBF se evalúo utilizando un espectroscopio fotoelectrónico de rayos-X CAMECA-

MAC-3 (Riber LDM-32, France). 

Para evaluar las propiedades biológicas de los biocompósitos in vitro se realizaron  las pruebas 

de Bioactividad, mediante la interacción de los materiales con un fluido fisiológico simulado 

(SBF), similar a la carga iónica del plasma sanguíneo; y Citotoxidad, mediante la interacción de 

los materiales con patrones de células de referencia (fibroblastos), 3T3 Cell Line, analizando su 

morfología, sobrevivencia y proliferación; así mismo, se analizara la habilidad para la adhesión 

de células osteoblasticas a los materiales de estudio, analizando de igual forma su 

sobrevivencia en estas condiciones.  

3.2 Sinterización de los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 

Para las pruebas de sinterización, los biocompósitos se molieron mezclados con etanol durante 

30 min en un molino de bolas de carburo de tungsteno FritschPulverisette 6  planetary mono 

mill (Idar-Oberstein, Germany), a una velocidad de 200 rpm. Los materiales molidos se secaron 

a 120°C para eliminar el etanol y obtener un polvo fino. Se produjeron tabletas cilíndricas 

mediante presión uniaxial de 0.5 g de polvo colocados en  un troquel de 10 cm de diámetro, 

comprimidos en una prensa CarverpressHydraulicUnit 

3912 (Carver Inc., Wabash, IN) a una presión de 220 MPa durante 5 min. Los experimentos de 

sinterización se desarrollaron en un horno de alta temperatura Thermolyne 46100 (Thermolyne, 

Bubuque, IA) a 1200°C. El proceso térmico se desarrolló a una velocidad de 2°C/min desde la 

temperatura ambiente hasta la temperatura de sinterización, manteniéndose a esta temperatura 

durante 5 h, seguido por un enfriamiento a una velocidad de 2°C/min. Los biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita sinterizados contienen 0, 20, 50, 80 y 100% en peso de 

Wollastonita, identificadas como 100H, 80H-20W, 50H-50W, 20H-80W y 100W 

respectivamente. 

Técnicas de Caracterización de los Biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita Sinterizados 
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Los materiales sinterizados fueron caracterizados usando un difractómetro de rayos X, X´PERT 

XRD (Phillips Electronics, N.V. Eindhoven, Netherlands) en el rango de 2θ de 20°-50°. La 

microestructura de los biocompósitos sinterizados se analizó usando un microscopio 

electrónico de barrido JEOL 5300 SEM (Tokyo, Japan). La composición elemental de las 

superficies de los biocompósitos se analizó mediante espectroscopia de dispersión de energía 

(EDS), y espectroscopia fotoelectrónica de rayos-X (XPS). 

3.3 Evaluación de las propiedades bioactivas de los biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita. 

Preparación del Fluido Fisiológico Simulado (SBF) 

La solución SBF se formuló a partir de los reactivos y las cantidades siguientes: 

1. Cloruro de sodio, (NaCl, 99%, Jalmek, NL, México), 7.996 g/l. 

2. Bicarbonato de sodio, (NaHCO3, 99.7%, Jalmek, NL, México), 0.350 g/l. 

3. Cloruro de potasio, (KCl, 99%, Jalmek, NL, México), 0.224 g/l. 

4. Fosfato de potasio dibásico (K2HPO4.3H2O, 99%, Sigma-Aldrich, St. Louis, MO), 0.228 

g/l. 

5. Cloruro de magnesio hexahidratado, (MgCl2.6H2O, 99.3%, Jalmek, NL, México), 0.305 

g/l. 

6. Cloruro de calcio, (CaCl2, 97.7%, Jalmek, NL, México), 0.278 g/l. 

7. Sulfato de sodio, (Na2SO4, 99%, Jalmek, NL, México), 0.071 g/l. 

8. Tris-(Hidroximetil)-aminometano, ((CH2OH)3CNH2, 99.8%, J.T. Baker, Phillipsburg,  NJ), 

6.057 g/l. 

9. Ácido clorhídrico, (HCl, Fermont, NL, México), 1M. 

 

En la preparación de la solución SBF debe evitarse el uso de recipientes de vidrio, ya que 

sobre su superficie puede inducirse la nucleación de apatita. En su lugar se deben utilizar 

recipientes de plástico con superficies suaves. 

La solución SBF se preparó en un recipiente de plástico, disolviendo las cantidades apropiadas 

de cada uno de los reactivos en agua deionizada, añadiéndolos uno por uno, en el orden 
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indicado anteriormente, hasta que cada reactivo se disolvió completamente. Se consumieron 

aproximadamente 40 mL de HCl 1M, para ajustar el pH a a 7.4 en 1 L de solución. 

Dado que la solución SBF es una solución supersaturada, cualquier método de preparación 

inapropiado puede generar una precipitación en la solución. Por tal razón, en todo momento 

durante la preparación se debe distinguir una solución transparente, libre de cualquier indicio 

de precipitación. Si aparece cualquier tipo de precipitado, la preparación debe detenerse, 

eliminar la solución y empezar de nuevo. 

Para preparar 1 L de solución, primeramente los reactivos se disolvieron en 700 mL de agua 

deionizada, la cual se ajusta previamente a 37°C en una placa calefactora provista de agitación 

magnética. Aproximadamente el 90% del ácido clorhídrico se añade antes de agregar el cloruro 

de calcio. 

Después de agregar el sulfato de sodio, el volumen de la solución se ajustó a 900 mL con agua 

deionizada, manteniendo la temperatura a 37°C. 

Se Introdujo el electrodo de pH en la solución, justo antes de agregar el tris-(hidroximetil) 

aminometano, el pH de la solución se encontró ≈ 2.0 ± 1.0. 

Se añadió el tris-(hidroximetil)-aminometano poco a poco, esperando a que se disolviera 

completamente y observando el aumento gradual de pH en la solución, hasta que ésta alcanzó 

un valor de pH ≈ 7.3. Este reactivo no debe agregarse de forma rápida, ya que un incremento 

radical del pH puede ocasionar una precipitación de fosfato de calcio en la solución. 

Seguidamente se ajustó la temperatura a 37°C y se agregó más tris-(hidroximetil)-aminometano 

hasta alcanzar un valor de pH ≈ 7.45 en la solución.  

Posteriormente se añadió en gotas la cantidad de HCl 1M necesaria para ajustar el pH ≈ 7.42, 

agregando de nuevo la cantidad necesaria de tris-(hidroximetil)-aminometano para volver a 

alcanzar un pH ≈ 7.45, para bajarlo de nuevo hasta pH ≈ 7.42 con HCl 1M, repitiendo esta 

operación hasta que todo el tris-(hidroximetil)-aminometano se agregó a la mezcla, ajustando 

finalmente el pH ≈ 7.42 con HCl 1M. 
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Finalmente, se retiró de la solución el electrodo de pH, se lavó con agua deionizada y ésta se 

agregó a la solución. La solución se retiró del recipiente plástico y se colocó en un recipiente 

volumétrico, la superficie del recipiente plástico se lavó en repetidas ocasiones con agua 

deionizada, esta agua de lavado se añadió a la solución aforando aproximadamente hasta la 

marca de 1 L. 

Considerando que la disminución de la temperatura puede afectar el volumen de la solución, el 

recipiente se tapó, la mezcla se colocó en un baño a 20°C. Una vez que se alcanzó esta 

temperatura, el recipiente se aforó exactamente a 1 L con agua deionizada. 

El fluido se preservó en un recipiente de plástico herméticamente sellado a una temperatura de 

5-10°C durante 30 días. 

Evaluación de las Propiedades Bioactivas de los Materiales 

La bioactividad de los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita se evaluó analizando la 

nueva capa de apatita formada sobre la superficie de los materiales después de sumergirse en 

40 mL de la solución SBF durante 1, 2 y 3 semanas a 37°C, (Figura 9). 

Después de cada período de evaluación, las muestras se sacaron de la solución, se lavaron 

con agua deionizada y se secaron a temperatura ambiente. 

Técnicas de Caracterización 

El efecto de la interacción de los materiales con el sistema fisiológico simulado, se analizó 

evaluando las características de las capas formadas sobre de los materiales. La evaluación de 

la morfología y composición de las capas se evaluó mediante SEM/EDS, utilizando un 

microscopio electrónico de barrido JEOL 5300 SEM (Tokyo, Japan).Para la determinación de 

los cambios en la concentración de los iones Ca, P y Si, así como los cambios de pH de la 

solución SBF durante el período de inmersión de las muestras, se utilizaron los equipos de 

absorción atómica y colorimetría. 
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Figura 9. Diagrama esquemático de un material inmerso en solución SBF. 

 

 

	



CAPÍTULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

 

Jesús Peralta Haley 

POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERÍA: INGENIERÍA QUÍMICA, 2016 
 

38 
 

CAPÍTULO 4 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

4.1 Artículo Publicado. 

Nota. A continuación se muestra el artículo en español, el cual fue aceptado para la evaluación 

escrita. 

Abstrac. 

La Hidroxiapatita es un tipo de material a base de fosfatos de calcio con gran interés para las 

aplicaciones biomédicas, debido a la similitud química que presenta este material a la parte 

mineral del hueso humano. Sin embargo, la Hidroxiapatita sintética es esencialmente frágil; la 

práctica indica que el uso de Hidroxiapatita sin aditivos para la producción de implantes no es 

eficiente, debido a su baja resistencia. En el presente trabajo, se sintetizaron biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita mediante una ruta sol-gel alternativa, utilizando nitrato de calcio y 

fosfato de amonio como precursores de Hidroxiapatita, y se añadió Wollastonita natural de alta 

pureza en proporciones de 20, 50 y 80 por ciento en peso inmersos en medio acuoso. La 

formación de Hidroxiapatita se produce a una temperatura relativamente baja de 

aproximadamente 350 ºC, mientras que la Wollastonita permanece sin reaccionar. 

Posteriormente, estos biocompósitos se sinterizaron a 1200 ºC durante 5 h para producir 

materiales densos. Las técnicas de caracterización demostraron la presencia de Hidroxiapatita 

y Wollastonita como fases únicas en todos los productos. 

Palabras clave: Hidroxiapatita; Wollastonita; Biocerámica; Biocompósitos; Sol gel 
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1. Introducción. 

La Hidroxiapatita es el componente mineral predominante de los huesos de los vertebrados y 

del tejido dental: los dientes y el esmalte. Sus aplicaciones clínicas son de gran importancia, ya 

que es el fosfato de calcio de cerámica químicamente más similar a los cristales de la apatita 

biológica. Por esta razón, se han desarrollado muchas rutas de procesamiento para sintetizar la 

Hidroxiapatita y sinterizar los polvos para formar una biocerámica densa. Los métodos más 

comunes que se han reportado son: precipitación, reacción en estado sólido, método sol-gel, 

ruta hidrotérmal, técnicas de emulsión y microemulsión, reacciones mecano-químicas y una 

combinación de reacciones mecano-químicas, hidrotérmal y las reacciones asistidas por 

ultrasonido (1 – 4). 

El proceso sol-gel es uno de los métodos más importantes para la producción de biomateriales, 

sus ventajas incluyen el uso de reactivos económicos y fácilmente de encontrar,  es un método 

eficaz para la preparación de los polvos altamente puros debido a la posibilidad de mantener un 

estricto control de los parámetros durante el proceso. 

 Este método ofrece una mezcla molecular de calcio y fósforo, mejorando la homogeneidad 

química. Además, la alta reactividad de los polvos sol-gel permite una reducción de la 

temperatura durante su procesamiento y de cualquier fenómeno de degradación durante la 

sinterización (5). 

Sin embargo, las propiedades mecánicas de la Hidroxiapatita no son lo suficientemente buenas 

para ser utilizadas como implantes en situaciones de carga, como dientes artificiales o huesos. 

Una solución para resolver este problema es combinarlo con una fase de refuerzo adecuada, 

produciendo un biocompósito que proporciona propiedades mecánicas óptimas, superando las 

limitaciones mecánicas. El biocompósito ideal debe ser el que combine las  propiedades 

biológicas y mecánicas, para proporcionar un soporte adecuado para los tejidos duros (6, 7). 

La Wollastonita, es un silicato de calcio que ha sido ampliamente utilizado como relleno en la 

fabricación de compuestos con propiedades mecánicas a mejorar. Además, también se ha 

utilizado como material médico para huesos artificiales y raíces dentales debido a su buena 

bioactividad y biocompatibilidad que presenta. El hueso natural es un compuesto biocerámico 

compuesto de pequeñas partículas de cristales de Hidroxiapatita reforzadas por fibras de 
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colágeno orgánico. Debido a sus excelentes propiedades mecánicas, los investigadores 

buscaron formas de duplicar sus propiedades mecánicas (8, 9). Kokubo y sus colaboradores 

trataron de preparar un compuesto similar por medio del proceso de cristalización, 

desarrollando una cerámica de vidrio clínicamente importante (vitrocerámica A-W) (8, 10). La 

vitrocerámica A-W es un conjunto de pequeñas partículas de apatita, reforzada por Wollastonita 

en una matriz vítrea. La resistencia a la flexión, la tenacidad a la fractura y el módulo de Young 

de la vitrocerámica A-W son las más altas entre el vidrio bioactivo y la vitrocerámica (11). En 

muchos estudios se han utilizado la Wollastonita en formas naturales o sintéticas para producir 

diferentes compuestos en los que mejoró algunas propiedades mecánicas, así como la 

bioactividad y la porosidad de los compuestos (12 – 14). La aplicación de materiales naturales 

en lugar de materiales sintéticos reduce el costo de la producción de los implantes. Además, a 

diferencia de los materiales sintetizados, la Wollastonita natural tiene presenta una forma de 

aguja, con una relación entre la longitud de la aguja y su diámetro igual a 15 - 20 o más. Esto 

presumiblemente facilitará la producción de una malla de refuerzo entrelazada de agujas de 

Wollastonita en el compuesto (6). 

El objetivo del presente trabajo fue sintetizar y caracterizar los polvos de los biocompósitos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita mediante una ruta sol-gel, utilizando nitrato de calcio y fosfato de 

amonio como precursores de Hidroxiapatita, y Wollastonita natural de alta pureza como 

elemento de refuerzo. Estos polvos se sinterizaron  para producir materiales densos para la 

evaluación de sus características estructurales, mientras que sus propiedades bioactivas y 

mecánicas serán evaluadas en un estudio paralelo. 

 2. Procedimiento Experimental 

2.1. Síntesis Sol-Gel  de los polvos de los Biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 

Los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita se prepararon mediante la técnica sol-gel a 

partir de Nitrato de Calcio (Ca(NO3)2
.4H2O, Sigma-Aldrich USA) y Fosfato Amónico 

((NH4)2HPO4, Sigma, Japan) y Wollastonita Natural de alta pureza, NYAD M200 (CaSiO3, de la 

Minera NYCO ubicada en Hermosillo, Sonora, México) con 98,25% de pureza. La Tabla 4 

muestra el análisis químico de la Wollastonita natural utilizada para este estudio (15). Las 

cantidades de los reactivos precursores se fijaron para mantener la relación molar Ca/P a 1.67 
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de Hidroxiapatita estequiométrica y se agregaron las cantidades de Wollastonita adecuadas 

para obtener 20, 50 y 80% en peso. 

Composición Química 

Componente 

CaSiO3 

Valor Típico (%) 

CaO 46.25 

SiO2 52 

Fe2O3 0.25 

Al2O3 0.40 

MnO 0.025 

MgO 0.50 

TiO2 0.025 

K2O 0.15 

%wt. Pérdidas (1000°C) 0.40 

 

Tabla 4.Composición Química de la Wollastonita NYAD® M200, producida por la minera NYCO 

S.A de C.V. (15). 

En primer lugar, para producir aproximadamente 1 g de polvo de Hidroxiapatita pura, se 

disolvieron 0.1639 moles de Nitrato de Calcio en 10 ml de agua deionizada mediante agitación 

ultrasónica durante 15 minutos, después se disolvieron 0.0979 moles de Fosfato de Amonio 

mediante agitación ultrasónica durante 30 minutos. La mezcla de precursores se agitó a 

temperatura ambiente mediante agitación magnética, durante la agitación magnética se 

controló el pH de la mezcla entre 6 y 7 con Amoníaco líquido durante aproximadamente 2 h, 

hasta que se observó la gelificación. El gel se secó a una temperatura de 120ºC durante 12 h. 

Para producir los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, se suspendió en agitación 

ultrasónica una cantidad adecuada de Wollastonita para obtener 20% en peso (0.25 g), 50% en 

peso  (1 g) y 80% en peso (4 g) en un volumen adecuado de agua deionizada para mantener la 
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relación sólido:líquido a 1:2 (w/v) para todos los experimentos. Seguido de esto, se siguió el 

mismo procedimiento, descrito anteriormente, hasta que se obtuvieron los geles secos 

mezclados con Wollastonita natural. Finalmente, los geles secos se molieron hasta obtener un 

polvo fino y se trataron térmicamente en un horno hasta 750 ºC en aire durante 3 h.  El 

calentamiento se realizó a una velocidad de 10 ºC/min. El diagrama de flujo de la figura 7 

describe el procedimiento experimental completo. 

 

Figura 7. Diagrama de flujo esquemático del procedimiento sol-gel para la síntesis de 

biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita 
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2.2. Sinterización de los Biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 

Para la sinterización, los polvos se molieron utilizando un molino de bolas en un recipiente de 

carburo de tungsteno de 50 ml con un molino planetario Fritsch Pulverisette 6 (Idar-Oberstein, 

Alemania). Se realizaron comprimidos cilíndricos mediante prensado uniaxial de polvos (0.5 g) 

en un troquel de 10 mm de diámetro en una prensa hidráulica 3912 de Carver Press (Carver, 

Wabash, IN). La sinterización se llevo a cabo en un horno de alta temperatura Lindberg / Blue 

M (ThermoScientific, Asheville, NC) a 1200 ºC. Los polvos se molieron con isopropanol durante 

30 minutos a una velocidad de rotación de 200 rpm. El polvo molido se secó a 120°C para 

eliminar el isopropanol y producir un polvo fino. Se realizaron comprimidos cilíndricos a una 

presión de 220 MPa durante un tiempo de 5 min y después se sinterizaron a 1200 ºC. El 

procedimiento de sinterización se realizó a una velocidad de calentamiento de 2 ºC/min desde 

la temperatura ambiente hasta la temperatura de sinterización, con un tiempo de permanencia 

de 5 horas a la temperatura máxima seguido de un enfriamiento a 2 ºC/min. Los comprimidos 

producidos contienen 0, 20, 50, 80 y 100% en peso de Wollastonita, codificados como 100H, 

80H - 20W, 50H - 50W, 20H - 80W y 100W, respectivamente. 

2.3. Técnicas de Caracterización. 

Se utilizó el análisis térmico para detectar los cambios que se producen durante el proceso de 

tratamiento térmico. Los análisis termogravimétricos (TGA) y térmicos diferenciales (DTA) se 

llevaron a cabo utilizando un equipo TA Instruments 2960 simultáneo DSC-TGA (New Castle, 

DE). El calentamiento fue hasta 1000°C, el cual se realizó en un crisol de alúmina, con flujo de 

aire (23 cm3/min) a una velocidad de 10 ºC/min. El peso de las muestras fue de 3 mg del 

xerogel seco. El análisis de XRD se realizó por medio de un difractómetro Phillips X'PERT XRD 

(Phillips Electronics, Eindhoven, Países Bajos). CuKα (40 mA, 40 kV). El rango de 2ϴ fue de 

10 ̊ a 80 ̊ a una velocidad de barrido de 1.2 ̊/min. La identificación de las fases cristalinas se 

realizó comparándola con los archivos JCPDS 09-0432 y 84-0654 para Hidroxiapatita y 

Wollastonita, respectivamente. Para el análisis de absorción de FT-IR, las muestras se 

realizaron en pastillas de KBr y se analizaron en el modo de transmisión utilizando un 

espectrómetro PerkinElmer Spectrum GX System FT-IR (Boston, MA) en el intervalo de 4000-

400 cm-1. 
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Los estudios morfológicos de las muestras se realizaron usando un microscopio electrónico de 

barrido JEOL SEM 5300 (JEOL, Tokio, Japón). Los estudios de las muestras en el microscopio 

electrónico de transmisión se realizaron en un equipo JEOL JEM-2010F. Las muestras se 

prepararon dispersando los polvos en agua destilada para formar suspensiones muy diluidas. 

Se tomó una gota de suspensión sobre una malla de carbono soportada sobre una microred de 

cobre convencional. 

 

3. Resultados y discusión 

3.1. Síntesis de los Polvos de los Biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 

La figura 10 muestra el análisis termogravimétrico (TGA) combinado con análisis térmico 

diferencial (DTA) para el gel seco de Nitrato de Calcio y Fosfato de Amonio desde la 

temperatura ambiente hasta 1000 ºC. Las líneas del gel seco muestran una transición térmica 

en la región de temperatura de 180 ºC a 350 ºC, lo que corresponde a una pérdida de peso de 

aproximadamente 40% con un pico exotérmico  aproximadamente 280 ºC. Esta pérdida de 

peso podría estar asociada a la formación de Hidroxiapatita en sus primeras etapas de 

cristalización. Se observa un proceso térmico adicional entre los 500°C y 700°C, 

correspondiente a una pérdida de peso insignificante, y representada por un pico exotérmico 

aproximadamente a los 650°C, la cual podría ser debido a la formación de Hidroxiapatita en 

etapas más avanzadas de cristalización. 
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Figura 10. Análisis termogravimétrico y térmico diferencial para gel seco obtenido a partir de 

Nitrato de Calcio y  Fosfato de Amonio inmersos en agua  desde la temperatura ambiente hasta 

1000 ºC con una velocidad de calentamiento de 10 ºC / min. 

 

La Figura 11 demostró que la Wollastonita no presenta ninguna transición térmica en todo el 

intervalo de temperaturas. Este hecho indica que la Hidroxiapatita sintetizada y la Wollastonita 

natural añadidas para producir los biocompósitos, mantienen su integridad química, incluso 

bajo condiciones térmicas severas. 
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Figura 11. Análisis termogravimétrico y térmico diferencial la Wollastonita natural desde la 

temperatura ambiente hasta 1000 ºC con una velocidad de calentamiento de 10 ºC / min. 

 

La Figura 12 muestra los patrones de DRX para el gel seco de Nitrato de Calcio y Fosfato de 

Amonio en agua después del tratamiento térmico a 350 ºC y 750 ºC. Esta figura muestra que el 

gel tratado a 350°C se transforma en Hidroxiapatita en una etapa de cristalización temprana; 

cuando el gel se trató a 750 ºC, se convierte en Hidroxiapatita perfectamente cristalizada. En 

ambos casos el análisis revela la presencia de Hidroxiapatita como fase individual en los 

materiales. Por lo anterior, la Hidroxiapatita en los biocompósitos de este estudio, se sintetizó 

hasta 750 ºC para obtener este material biocerámico completamente cristalizado. 
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Figura 12. Patrones de difracción de rayos-X del gel seco obtenido a partir de Nitrato de Calcio 

y  Fosfato de Amonio inmersos en agua  tratado térmicamente hasta 350°C y 750°C. (*) 

Hidroxiapatita. 
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La Figura 13 muestra los espectros de FT-IR para los materiales base. La Figura 5 (a) muestra 

las características espectrales de la Wollastonita natural y la Figura 5 (b) muestra las 

características espectrales del gel seco de Nitrato de Calcio y Fosfato de Amonio en agua 

tratado térmicamente hasta 750 ºC, en el intervalo de 4000 cm-1 a 400 cm-1. La banda alrededor 

de 1000 cm-1 de la Figura 5 (a) se atribuye principalmente a la absorción de silicato IR de 

Wollastonita. Los picos observados alrededor de 3571 cm-1 y 632 cm-1 de la Figura 5 (b) surgen 

de los modos de estiramiento y liberación, respectivamente, de los iones OH-. Los picos a 1048 

cm-1 y 1090 cm-1 se han asociado con el modo de estiramiento de los enlaces P-O, y la banda 

de 962 cm-1 proviene del modo de vibraciones de estiramiento P-0 simétrico del grupo de PO4
3-. 

Las bandas de 603 cm-1 y 571 cm-1 fueron causadas por la vibración v4 triplicada.  La clara 

presencia de los picos a 603 cm-1 y 571 cm-1, a lo largo del 632 cm-1 confirma la presencia de 

Hidroxiapatita como fase estequiométrica (6,7,16-18). 

 

Figura 13. Espectros FT-IR: (a) Wollastonita natural, (b) para del gel seco a partir de nitrato de 

calcio y fosfato de amonio inmersos en agua tratado térmicamente hasta 750°C. 
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La Figura 14 resume los patrones de difracción de rayos X para Wollastonita natural (100 W) y 

los geles secos con diferentes porcentajes en peso de Wollastonita (20H - 80W) 80% en peso, 

(50H - 50W) 50% en peso (80 H - 20 W) 20% en peso (100H) 0% en peso, después del 

tratamiento térmico hasta 750ºC. Esta imagen indica que la Hidroxiapatita y la Wollastonita 

aparecen como fases únicas en los biocompósitos. En todos los casos se observa que se 

obtuvo Hidroxiapatita cristalizada. Este hecho demuestra que la Wollastonita permanece sin 

reaccionar, a lo largo de toda la síntesis in-situ de Hidroxiapatita. 

 

Figura 14. Patrones de difracción de rayos-X de los biomateriales 100%H, 80%H-20%W, 

50%H-50%W, 20%H-80%W y 100%W, tratados térmicamente hasta 750°C. 

La Figura 15 muestra las micrografías electrónicas de transmisión de Wollastonita natural y 

geles secos con diferentes porcentajes en peso de Wollastonita tratados térmicamente hasta 

750 ºC. En esta figura se muestra la forma típica y la morfología acicular de las fibras de 

Wollastonita, mientras que los granos de Hidroxiapatita muestran su forma típica y su 

morfología de crecimiento hexagonal (6). Casi todos estos granos tienen un tamaño entre 50 

nm y 100 nm. En todos los biocompósitos, los granos de Hidroxiapatita aparecen colocados 
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entre las fibras de Wollastonita, con la misma forma y tamaño que los observados en los 

materiales de base. Las partículas de Hidroxiapatita sintetizada se aglomeran 

homogéneamente sobre la superficie de las fibras de Wollastonita, lo que asegura una 

interacción eficiente de ambas fases en todos los biocompósitos. Además, las diferentes 

cantidades de Wollastonita implicadas en la formación de los biocompósitos no afectan las 

etapas de síntesis y las características finales, tales como la estructura y morfología de la 

Hidroxiapatita producida. Estas características morfológicas de estos biocompósitos pueden 

evitar la interacción fibra-fibra directa debido a que las superficies de las fibras de Wollastonita 

están completamente cubiertas por la Hidroxiapatita. Cualquier otro tratamiento como el 

prensado y el sinterizado producirán materiales con mayor parte de interacciones de fibra-

Hidroxiapatita, ya que cuando las fibras interactúan consigo mismos, en otros estudios (12-14) 

han informado que estas interacciones afectan algunas de las propiedades físicas y mecánicas 

de los materiales. 

 

Figura 15. Imágenes en el Microscopio Electrónico de Transmisión de los polvos: 

Hidroxiapatita (100 H) y Wollastonita (100 W), y los biocompósitos de Hidroxiapatita 

Wollastonita (80H - 20W, 50H - 50W, 20H - 80W). 



CAPÍTULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

 

Jesús Peralta Haley 

POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERÍA: INGENIERÍA QUÍMICA, 2016 
 

51 
 

 

3.2. Sinterización de Biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita. 

Las figuras 16 y 17 muestran las micrografías electrónicas de barrido de los comprimidos 

cilíndricos de Wollastonita natural (100 W), e Hidroxiapatita sintetizada (100 H), y de los 

biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita con diferentes porcentajes en peso de 

Wollastonita (20 H - 80 W) 80 % en peso, (50H - 50W) 50% en peso, (80H - 20W) 20% en 

peso, sinterizado a 1200ºC durante 5 h. Después de que los polvos fueron sinterizados, las 

superficies de todos los materiales muestran una apariencia microcristalina compacta con 

límites claros de cristal y algunos microporos. Este hecho demuestra que los biocompósitos 

sinterizados de Hidroxiapatita-Wollastonita no eran completamente densos en las condiciones 

de procesamiento de este estudio. Aunque se podría pensar que esta porosidad podría tener 

un efecto negativo en las propiedades mecánicas, la porosidad en realidad aumenta las 

propiedades bioactivas, porque los poros aumentan la penetración de soluciones fisiológicas en 

las muestras y permiten el crecimiento cristalino de la apatita ósea hacia la superficie, lo que 

resulta en propiedades bioactivas más eficientes (7, 19). Por lo tanto, la relación apropiada 

entre la porosidad y el comportamiento mecánico en estos materiales tiene importantes 

implicaciones en la regeneración ósea. En consecuencia, en un estudio complementario se 

analizará el efecto de la porosidad y se evaluará su relación con la microestructura y las 

propiedades mecánicas de los materiales. 

 

 

 



CAPÍTULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

 

Jesús Peralta Haley 

POSGRADO EN CIENCIAS DE LA INGENIERÍA: INGENIERÍA QUÍMICA, 2016 
 

52 
 

 

Figura 16. Micrografías electrónicas de barrido de los materiales base: Hidroxiapatita (100 H) y 

Wollastonita natural (100 W) sinterizado a 1200˚C durante 5 h, a diferentes magnitudes. 
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Figura 17. Micrografías electrónicas de barrido de los biocompósitos sintéticos de 

Hidroxiapatita-Wollastonita (80H-20W), (50H-50W), (20H-80W) sinterizados a 1200 ° C durante 

5 h, a diferentes magnitudes. 
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4. Conclusiones 

Los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita se sintetizaron usando una ruta sol-gel 

alternativa utilizando Nitrato de Calcio y Fosfato de Amonio como precursores de 

Hidroxiapatita, y Wollastonita natural de alta pureza como fase de refuerzo inmersos en medio 

acuoso. La formación de Hidroxiapatita en los biocompósitos se produce a una temperatura 

relativamente baja de aproximadamente 350ºC en las primeras etapas de cristalización. Un 

tratamiento térmico adicional hasta aproximadamente 750°C produce Hidroxiapatita 

completamente cristalizada, mientras que la Wollastonita permanece sin reaccionar. Las 

partículas de Hidroxiapatita aparecen aglomeradas sobre la superficie de las fibras de 

Wollastonita. Los polvos de los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita sinterizados a 

1200 ºC durante 5 h, no experimentan descomposición significativa con este tratamiento 

térmico. La Hidroxiapatita y la Wollastonita permanecen como fases simples en todos los 

biocompósitos sinterizados exhibiendo cierto grado de porosidad. Aunque esta porosidad 

podría tener un efecto negativo en las propiedades mecánicas, es importante asegurar la 

integración eficiente de estos materiales con tejidos óseos, que podrían ser modulados para 

variar las cantidades de materiales de base en los biocompósitos. 
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CAPÍTULO 5 

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

5.1 Conclusiones 

 Por medio de esta técnica se sintetizo Hidroxiapatita, mediante un método sencillo y 

práctico, el cual requiere de aproximadamente de 3 horas para producir el xerogel activo 

que dará lugar a este compuesto. 

 Las técnicas de caracterización demostraron que la Hidroxiapatita se produce 

aproximadamente a 350°C en fase pura y en sus primeras etapas de cristalización. 

 Un tratamiento térmico adicional a 750°C dio lugar a la producción de Hidroxiapatita 

perfectamente cristalizada, manteniéndose como fase única en el producto final. 

 Esta serie de etapas pueden desarrollarse en un lapso de tiempo de aproximadamente 

20 horas. 

 La fase de Wollastonita permanece sin reaccionar a lo largo de todo el proceso de 

síntesis y sinterización. 

 Los biocompósitos de Hidroxiapatita-Wollastonita, comprimidos en forma de tabletas, se 

sinterizaron a 1200°C durante 5 h.  Los análisis de DRX demostraron que estos 

materiales no experimentan transformaciones significativas durante este tratamiento, no 

encontrándose la presencia de nuevas fases, producto de la descomposición de los 

materiales base. 

 El análisis de bioactividad de los biocompósitos, mediante su interacción con un fluido 

fisiológico simulado, durante varios periodos de tiempo, reveló la formación de una capa 

de apatita neoformada sobre sus superficies, similares a las apatitas biológicas que 

componen el tejido óseo. 
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 Mediante las técnicas SEM, XRD, Absorción Atómica y Colorimetría se demostró que la 

formación de esta capa de apatita, se lleva a cabo mediante un mecanismo de 

disolución-precipitación. 

 La proporción de Wollastonita en los materiales, repercutió en su respuesta bioactiva de 

manera favorable. 
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