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Hidroxiapatita macroporosa obtenida

en la Universidad de Antioquia: sintesis,
caracterizacion y comparacion con el hueso
esponjoso y calcinado de bovino

Maria Esperanza Lopez®, Alejandro Echavarria™,
Ricardo Sudrez™", Natalia Herrera™"
(Recibido el 30 de mayo de 2002. Aceptado el 3 de octubre de 2003)

Resumen

Se obtuvieron bloques macroporosos de hidroxiapatita caracterizados por ab-
sorcion atdmica, difraccidon de rayos X, anadlisis por infrarrojo y microscopia
electrénica SEM. Se realiz6 un disefio experimental al inducir la macroporosidad
con tres agentes macroporosos naturales: montanoa quadrangularis, asparagus
ofssicynali y zea mays. Se comparé el bloque macroporoso con el hueso cal-
cinado y esponjoso de bovino y el que mejores resultados presentd fue uno
elaborado con zea mays. El bloque presentd las siguientes caracteristicas: du-
reza en la escala de Mohs de 2,5-3,0; porosidad total por absorcion de agua:
85% en volumen; porosidad por analisis de imagen: 18,61% en area; didmetro
maximo de poro: 1.048 um; moédulo de ruptura: 6,35 kg/cm?; relacién molar
Ca/P: 1,65 y densidad: 3,11 g/em?.

---------- Palabras clave: hidroxiapatita macroporosa, caracterizacion
de materiales, bioceramico, implantes 6seos.

Macroporous hydroxyapatite obtained

in the Universidad de Antioquia: synthesis,
characterization and comparison with the spongy
calcined bovine bone

Abstract

Macroporous blocks of hydroxyapatite were obtained and they were
characterized by atomic absorption, x-rays diffraction, infrared and electronic
microscopy SEM. The macroporosity was induced with three natural
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macroporous agents: montanoa quadrangularis, asparagus ofssicynali and
zea may, An experimental design was used for hydroxyapatite synthesis with
these agents. The macroporous blocks were compared with the spongy calcined
bovine bone, the best results were obtained with the block elaborated with zea
mays. The block presented the following characteristics: hardness in the Mohs
scale of 2,5-3,0; total porosity by water absorption: 85% in volume; porosity
by image analysis: 18,61% in area; maximum diameter of pore: 1.048 um;
modulus of rupture: 6,35 Kg/cm?; Ca/P relation: 1,65 and density: 3,11 g/cm?.

---------- Key words: macroporous hydroxyapatite, characterization of
materials, bioceramic, implants bones.



Introduccion

En los ultimos afios se ha desarrollado la produc-
cion de nuevos materiales que, en gran medida,
se originan en lo que la naturaleza misma ha pro-
ducido. Un campo muy importante y valioso para
la humanidad es el desarrollo de los biomateriales:
el hombre ha prolongado vidas mediante la sin-
tesis de materiales que son biocompatibles con
el ser humano, reemplazando alguna parte del
cuerpo, que ya esta deteriorada, con metales,
polimeros o ceramicos.

La hidroxiapatita (HAP), de composicion quimi-
ca Ca,,(PO,),(OH),, es el constituyente inorga-
nico principal de los tejidos dseos en todos los
vertebrados. Es un bioceramico que ha sido sin-
tetizado para realizar implantes dseos y asi po-
der solucionar diferentes problemas en ese tipo
de tejidos. Este articulo reporta los resultados de
una investigacion realizada en el Laboratorio de
Mineralurgia y Ceramicos de la Universidad de
Antioquia, en donde se experimentd con agentes
porogénicos de varios tipos, tanto naturales como
sintéticos, para finalmente seleccionar los mas
adecuados y producir un bloque macroporoso.
Es de resaltar que la HAP macroporosa no se
produce en Colombia y que se requiere por la
creciente demanda en implantes oculares y como
sustituto de los aloinjertos (hueso de cadaver).

Aspectos tedricos

Los bioceramicos, como la HAP, tienen como
funcion la restauracion y sustitucion de tejidos
6seos [1]y son una solucion a los implantes ar-
tificiales construidos con base en biomateriales
metalicos que no son bioactivos. La HAP es un
sustrato idoneo sobre el cual progresa el crecimiento
del nuevo tejido; se emplea en odontologia, cirugia
maxilofacial, ortopedia y traumatologia. Se sabe
que el apatito (o apatita) es el componente princi-
pal de los tejidos 6seos (huesos, dentina y esmal-
te), y que fundamentalmente estd presente en
estos tejidos como HAP. Este material puede ser
de origen animal o mineral y obtenerse por me-
dio de la sintesis de reactivos quimicos puros.
Experiencias preclinicas y clinicas han demos-

trado que las ceramicas de HAP son biocompa-
tibles, bioactivas, bioestables y osteoconductivas.
Se ha encontrado, ademas, que cuando los
fosfatos de calcio son porosos ofrecen una qui-
mica de superficie que conduce a la nueva for-
macion del hueso.

La HAP porosa fue probada en implantes reali-
zados en perros y la investigacion demostrd que
los bloques porosos son adecuados para reparar
defectos traumatologicos y patologicos de los
huesos [2].

Korkusuz et al. [3] realizaron estudios con HAP
porosa y concluyeron que es biocompatible y
presenta propiedades de osteoconductividad.

Arita et al. [4] expresan que la posibilidad de
procesar la HAP con formas complejas puede
ser atractiva para muchas aplicaciones y desta-
can la importancia de controlar la porosidad, pues
ésta se relaciona con las propiedades mecanicas
y con los enlaces con el tejido dseo.

Echavarria et al. [5] indujeron la porosidad en
muestras de HAP sintética por medio de fibras
de celulosa provenientes del papel de filtro ana-
litico picado, con lo que se obtienen caracteristi-
cas muy similares a las del hueso calcinado.

Klein et al. [6] lograron formar cilindros de HAP
(diametro: 3,5 mm, longitud: 7 mm), con distribu-
cion de poros entre 75 y 550 um, para implantes
en perros. La porosidad de la HAP se reportd
entre 45-60%.

Engin [7] utilizé un método de formacion de es-
puma para la creacion de macroporos en estruc-
turas de HAP y obtuvo muy buena interconexion
de poros, ademas, una alta porosidad (60-90%);
sin embargo, no se evaluaron propiedades me-
canicas.

De otra forma, Sinha et al. [2] indujeron la poro-
sidad con una distribucion de tamatiio de poro de
1,7 a2,0 um, a partir de HAP calcinada a 800 °C,
para luego mezclarla con un agente y posterior-
mente someterla a compactacion (120 MPa) y
sinterizacion (1.250 °C); el porcentaje de poros
abiertos fue de 50%.



Algunas caracteristicas de los poros, que son
criticas en el comportamiento del material de
relleno, se mencionan a continuacion:

Tamaivio:

Poros menores de 10 um evitan el ingreso de
células.

Poros de 10 a 50 um permiten la penetracion
de tejido fibrovascular.

Poros de 50 a 150 um permiten la penetra-
cion osea.

Poros mayores de 150 um permiten la pene-
tracion y formacion osea.

Interconexion:

Se ha encontrado que la penetracion de teji-
do 6seo solo es posible si los poros se en-
cuentran interconectados, pero no en los que
terminan ciegos.

Los tejidos 6seos de los seres vivos

El tejido 6seo de los seres humanos esta consti-
tuido principalmente por una matriz inorganica
de diversos coldgenos, equivalente al 25% por
peso, agua en un 10% por peso, y un constitu-
yente inorganico de estructura y composicion si-
milar a la del mineral apatito en un 65% [8].

La HAP que forma el hueso contiene cristales
submicroscopicos con una morfologia de agujas
o laminas de formula Ca,,(PO,),(OH),. Los
iones que contiene el tejido 6seo son Ca™2, Mg*2,
Na'l, Fe*3, CO;2, PO,? y OH! y hay otros ele-
mentos en trazas [9]. También tiene pequefias
cantidades de fluoruros, sulfatos y cloruros.

Dependiendo de la parte del tejido 6seo que se
va a reemplazar se requiere una HAP con ca-
racteristicas determinadas, por ejemplo: en pol-
vo, granulada, en bloque macroporoso, en bloque
microporoso, etc. El tejido mencionado anterior-
mente estd compuesto de diferentes estructuras
como: el hueso compacto o cortical, que esta
ubicado en la parte externa, es duro, denso y su

grosor depende de la exigencia mecanica; otro
es el hueso esponjoso o trabecular, que general-
mente se ubica en la parte interna de los huesos
y se caracteriza por ser liviano y por tener una
forma de enrejado trabecular, con espacios dseos
en los cuales se aloja la médula 6sea.

Estructura del fosfato tricalcico

El fosfato de calcio puede cristalizarse en sales
de HAP y betawhitlokita dependiendo de la rela-
cion de Ca/P, de la presencia de agua, de las
impurezas y de la temperatura. Los minerales
de la familia de la apatita, A, ,(BO,),X,, donde A
=(Ca'?, Mg*, B=P", X =0H"!, F, cristalizan
dentro del prisma rombico hexagonal y las di-
mensiongs de la celda unidad son a = 9,432 A yc
= 6.881 A La HAP esta clasificada en el campo
de los biomateriales como un material bioactivo;
es decir, al realizarse el implante se forman enla-
ces interfaciales que, mas exactamente, se ma-
nifiestan como enlaces quimicos entre el tejido y
el implante [10].

Existe en el mercado HAP de origen sintético y
la obtenida a partir de corales; ésta, de hecho,
constituiria una forma de injerto heterologo
(xeroinjerto). La HAP sintética tiene la ventaja
de ser muy pura, y durante el proceso de sintesis
se puede seleccionar la relacion Ca/P, el tamafio
y la densidad de poro, entre otros.

Procedimiento experimental

Obtencion de la muestra de hueso
de bovino

El uso del hueso de bovino para implantes huma-
nos fue popularizado en los afios 50. Su estruc-
tura macroscopica, al eliminar la sustancia
organica, es muy parecida a la matriz 6sea hu-
mana [11].

La muestra de hueso esponjoso se calcind con el
mismo tratamiento térmico realizado a la HAP,
con el fin de eliminar su materia organica. Se le
realizaron inicialmente analisis de porosidad por
absorcion en agua y por analisis de imagen. Tam-



bién se le realizé analisis de microscopia SEM,
difraccion de rayos X, prueba de espectroscopia
infrarroja, analisis quimico por absorcion atomi-
ca, densidad real y modulo de ruptura.

Sintesis de HAP

Se tomd como base el procedimiento utilizado
por Echavarria et al. [5] y se obtuvieron 40 g
por cada sintesis, tal como aparece en la siguiente
reaccion:

10 Ca(NO,),.4H,0 + 6 NH,H,PO, +14
NH,OHa Ca,((PO,),(OH), + 20 NH,NO, +
52 H,0 (1)

En ella se parte de 27,760 g de fosfato de amonio
(Merck al 99%) y 94,036 g de nitrato de calcio
(Merck al 99%) en 1.700 mL y 2.900 mL de agua
destilada, respectivamente, ajustadas con ante-
rioridad a un pH de 11 con 60 mL de amoniaco

(Merck al 25%). En la investigacion se realiza-
ron en total 16 sintesis, de donde se obtuvo
hidroxiapatita cruda, la cual se repartid en los
diferentes bloques realizados.

Pruebas del disefio experimental
y caracterizacion de los bloques

Se realizaron bloques preliminares, se elabora-
ron los del disefio experimental, a los que se les
realizo inicialmente la prueba de porosidad. Por
tipo de agente porogénico, los bloques que pre-
sentaron macroporosidad similar a la del hueso
se repitieron en el tamafio requerido por la nor-
ma para la prueba del moédulo de ruptura, y se
caracterizaron de la misma forma como se hizo
con el hueso calcinado de bovino. En la figura 1
se presenta el procedimiento experimental se-
guido para la elaboracion de los bloques
macroporosos.
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Figura 1 Procedimiento experimental seguido para la elaboracion de los bloques macroporosos



Resultados y su analisis

Pruebas preliminares y seleccion
de las condiciones del disefio
experimental

Para hacer un bloque de HAP es necesario adi-
cionar el agente microporoso (papel de filtro pi-
cado) y durante la experimentacion éste se
adiciond en tres niveles: 5, 10 y 16%. Se proba-
ron varios agentes porogénicos, tomando en cuen-
ta que fuera posible obtener texturas similares a
las del hueso esponjoso y que fueran biocompa-
tibles. Entre los agentes porogénicos que se en-
sayaron, se mencionan: asparagus ofssicynali
(espagueti), zea mays (crispeta cocida), madera
montanoa quadrangularis (madera) conocido
con el nombre vulgar de “arbol loco”, madera
tipo balso, luffa cylintrica (estropajo), celulosa
prensada (carton paja). La granulometria y la
proporcion del agente se vario, igualmente, tra-
tando de obtener la HAP en bloque y con
macroporos.

Para las pruebas preliminares se tuvo en cuenta
la manera de procesar los bloques; es asi como
se analizo la influencia de la temperatura final:
1.050,1.100y 1.200 °C. También se vario la cur-
va de tratamiento térmico, con secado al aire y
con secado en estufa. Los bloques se elabora-
ron por diferentes técnicas: manual, por inmer-
sion en la HAP con bajo porcentaje de sélidos y
por prensado. Los bloques obtenidos se some-
tieron a una prueba de abrasion continua, con el
fin de evaluar cualitativamente su dureza y defi-
nir los parametros para utilizar en los bloques
definitivos.

Todas estas pruebas sirvieron para establecer el
punto a partir del cual se inici6 el disefio experi-
mental y en el cual se tuvieron en cuenta los si-
guientes aspectos:

* 10% de agente microporoso.
* Secado en estufa a 70 °C.

e Meétodo de moldeo: manual.

e Agentes porogeénicos: asparagus ofssicynali,
zea mays, montanoa quadrangularis. Se
prepararon dos granulometrias y tres propor-
ciones diferentes para cada agente porogéni-
co (véanse detalles en la tabla 1).

* Laescala de calentamiento fue tal como apa-
rece en la figura 2, con una temperatura final
de 1.100 °C (véase el bloque en el horno de la
figura 3).

1.200 4
1.000 A
800 -

600

Temperatura (°C)

400 -

200

Tiempo (h)

Figura 2 Velocidad de calentamiento en el
tratamiento térmico

Figura 3 Bloque M3 en el horno. Dimensiones
después de tratamiento térmico; largo: 9,1 cm, ancho:
1,7 y espesor: 0,7



Tabla 1 Parametros de experimentacion del agente macroporoso

Agente macroporoso Granulometria Proporcion (%) Referencia
Montanoa quadrangularis (—1.400 um, +425 pm) 10 M1
Montanoa quadrangularis (—1.400 um, +425 pm) 12 M2
Montanoa quadrangularis (—1.400 um, +425 pm) 15 M3
Montanoa quadrangularis (—2.000 um, +600 pm) 10 M4
Montanoa quadrangularis (=2.000 um, +600 um) 12 M5
Montanoa quadrangularis (=2.000 um, +600 um) 15 M6
Asparagus ofssicynali (-600 um, +180 um) 50 M7
Asparagus ofssicynali (—600 pum, +180 um) 54 M8
Asparagus ofssicynali (=600 pum, +180 um) 57 M9
Asparagus ofssicynali (-850 um, +250 um) 50 M10
Asparagus ofssicynali (=850 um, +250 um) 54 M11
Asparagus ofssicynali (-850 um, +250 um) 57 M12
Zea mays (—2.350 um, +850 pum) 30 M13
Zea mays (—2.350 um, +850 pum) 35 M14
Zea mays (—2.350 um, +850 pum) 40 M15
Zea mays (=2.000 um, +600 um) 30 M16
Zea mays (=2.000 um, +600 um) 35 M17
Zea mays (—2.000 um, +600 pm) 40 M18

Dureza utilizados por los mineralogistas. El analisis com-

La dureza fue determinada mediante la escala  Parativo de dureza proporciond los resultados que
de MOHS, uno de los criterios cualitativos mas se muestran en la tabla 2.

Tabla 2 Resultados del analisis cualitativo de dureza (MOHS)

Muestra Dureza Observaciones

M1 <25 Se deja rayar

M2 <25 En compresién se deja rayar y presenta pérdida de masa

M3 <25 Se deja rayar, no presenta pérdida de masa en la prueba

M4 <25 Se deja rayar, en cizallamiento presenta pérdida de masa

M5 <25 Compresion y cizallamiento: muy débil, pérdida de masa al rayar.
M6 <25 Demasiado débil, su estructura colapsa

M7 <255 Se deja rayar, aparenta ser duro pero se desintegra poco a poco

M8 <25 Se desintegra al realizar la prueba




Tabla 2 (continuacion)

M9 <25
M10 <25
M11 <25
M12 <25
M13 2,5y3,0 Se deja rayar
M14 <25
M15 <25
M16 2,5y 3,0 Se deja rayar
M17 <25
M18 <25

Hueso calcinado  2-2,5

Se desintegra al rayarlo
Se desintegra al manipularlo
Se desintegra al manipularlo

Se desintegra al manipularlo

En compresion el blogue es resistente, se deja rayar

Se deja rayar, pero se desintegra poco a poco

Bloque compacto, se deja manipular y rayar
Se desintegra al rayar

Se deja rayar en las superficies donde es uniforme la

distribucion de poros. Al realizar la prueba muestra resistencia

Densidad y porosidad
por inmersion en agua

La densidad real se determind con el picndmetro.
La tabla 3 contiene los resultados de la prueba
de densidad real por tipo de agente porogénico.
Se observa que las densidades son independien-

tes del tipo de agente porogénico y que el valor
de densidad para la HAP obtenida es igual a la
del hueso de bovino calcinado y a la que reporta
la literatura para este bioceramico [18].

En la tabla 4 se reportan los resultados de las
pruebas de porosidad, por el método de absor-

Tabla 3 Densidad real de hidroxiapatita sintética y del hueso

Muestra Ensayo 1 Ensayo 2 Densidad (g/cm?)

M1-M6 3,11 3,14 3,12

M7-M12 3,14 3,14 3,14

M13-M18 3,14 3,08 3,11

Hueso 3,13 3,06 3,10

Tabla 4 Resultados de porosidad por inmersion en agua

Muestra Porosidad (%) Muestra Porosidad (%) Muestra Porosidad (%)
M1 63,34 M7 68,78 M13 85,00
M2 70,75 M8 75,74 M14 80,52
M3 71,75 M9 76,70 M15 83,56
M4 74,66 M10 79,96 M16 85,94
M5 77,48 M11 75,54 M17 82,19
M6 81,81 M12 77,86 M18 78,20

Hueso: porosidad 81,69%



cion en agua, realizadas a cada uno de los 18
bloques de HAP y al hueso calcinado; se obtu-
vieron porosidades entre 63 y 86% en volumen,
valores que se consideran altos y en su mayoria
cercanos a la porosidad de 81,69% que se en-
contr6 para el hueso. La porosidad hallada por
este método de absorcion de agua corresponde
a la porosidad total.

Las porosidades obtenidas en la serie de bloques
elaborados con zea mays fueron las que mas se
parecieron a la del hueso; inclusive, algunos va-
lores fueron superiores.

Andlisis de imagen

Las imagenes fueron captadas en un microsco-
pio estéreo OLYMPUS SZ-PT del laboratorio
de Materialografia de la Universidad de
Antioquia. Las probetas, con poros que se relle-
naron con material de color negro, fueron anali-
zadas con el software LEICA 500, el cual arrojo

Tabla 5 Distribucion de area y diametro de poros

los datos de la tabla 5. Mediante este andlisis se
obtuvo la porosidad con base en el area y el dia-
metro maximo de poro, asi como la distribucion
de poros con diametros entre 1-100 um y los
mayores a 100 pum.

El hueso esponjoso presentd un area total de
poros de 60,81%, de la cual el 98,13% se debe a
los poros de didmetro mayor que 100 wm, dimen-
sion que esta catalogada por la literatura como
un macroporo (figura 4).

Las muestras M1, M3, M13 y M16, que respon-
dieron a la prueba de dureza, presentaron por-
centajes de area debido a poros mayores que
100 um en mas del 90%. Como se detecta, M3y
M13 presentan diametros maximos de poros si-
milares a los del hueso, el cual report6 un valor
de 1.463 um y por este motivo se seleccionaron
para realizar las pruebas de mddulo de ruptura.
En las imagenes del microscopio estéreo se pue-
de apreciar que la distribucion de poros es hete-
rogénea (figuras 5y 6).

Bloque Granulometria % Area de poros Diametro maximo de poro (um)
Total 1-100 um > 100 um
M1 -14 + 40 18,53 1,87 98,13 659
M2 -14 + 40 26,49 5,93 94,07 110
M3 -14 + 40 48,46 68,84 31,16 1.593
M4 -10 + 30 31,26 1,48 98,52 885
M5 -10 + 30 39,40 2,37 97,63 998
M8 -30 + 80 23,20 1,43 98,57 577
M12 -20 + 60 18,61 4,90 95,10 1.048
M13 -8 + 20 18,61 4,90 95,10 1.018
M14 -8 +20 29,20 10,65 89,35 785
M15 -8 + 20 18,68 11,45 88,55 976
M16 -10 + 30 24,92 9,24 90,76 500
M17 -10 +30 13,40 15,61 84,39 597
M18 -10 + 30 10,75 18,58 81,42 689
Hueso _ 60,81 1,87 98,13 1.463
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La porosidad total del hueso obtenida mediante
las imagenes del microscopio estéreo fue de
60,81%, valor menor al obtenido por el método
de absorcion en agua (81,69%). Las diferencias
son sustanciales debido a que se esta trabajando
con una técnica en dos dimensiones, con probe-
tas que fueron sumamente dificiles de obtener y
con un microscopio que no detecta los microporos,
los cuales, sin duda, son el gran aporte de la po-
rosidad total que poseen las muestras de la HAP
sintética obtenida.

Modulo de ruptura

Para su determinacion por la prueba de flexion,
se somete la muestra a la accion de una fuerza

Figura 4 Hueso esponjoso. Imagen en microscopio
estéreo

Figura 5 M3 (15%, -14 + 40)

Figura 6 M13 (30%, -8 + 20)

transversal. El material se soporta sobre dos ba-
rras localizadas a igual distancia del centro de la
muestra, lugar éste en el que se aplica una carga
hasta que ocurra la fractura.

La prueba se hizo en el laboratorio de Solingral
de Integral en Medellin, con un equipo marca
Soiltest Versaterster, siguiendo los lineamientos
de la norma NTC-2017.

La evaluacion del médulo de ruptura sélo se rea-
liz6 en las muestras M3 y M13. Los resultados
de la prueba se observan en la tabla 6. Los valo-
res obtenidos para el bloque M3 son de aproxi-
madamente el 10% del valor obtenido para el
hueso calcinado y los obtenidos para M13 son
cercanos al del hueso, cuyo modulo de ruptura
fue 8,6 kg/cm?.

Difraccion de rayos X

La prueba se realizé en el equipo de difraccion
de rayos X marca RIGAKU Miniflex (lampara
de cobre, 100-8.000 CPS) del laboratorio de
Catalizadores y Adsorbentes de la Universidad
de Antioquia.

La figura 7 es el difractograma de la HAP que
compone todos los bloques macroporosos, y la
figura 8 es el difractograma del hueso esponjoso
calcinado. Comparando con la muestra patron,
la HAP sintética muestra picos muy definidos y
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Tabla 6 Pruebas del médulo de ruptura

Determinacion Muestra
Hueso M3 #1 M3 #2 M13 #1 M13 #2
Peso (9) 7,49 20,22 18,96 38,13 20,13
Longitud (cm) 6,55 6,70 6,43 11,20 5,80
Ancho (cm) 2,28 2,82 2,72 2,00 2,05
Espesor (cm) 0,94 1,72 1,66 1,35 1,41
Separacién entre apoyos (cm) 5,57 5,70 5,47 9,52 4,93
Médulo de ruptura (Mpa) 0,84 0,09 0,09 0,60 0,70
Médulo de ruptura (kg/cm?) 8,60 0,89 0,88 6,02 6,68
Hueso: 8,60 M3: 0,89 M13: 6,35
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Figura 7 DRX. Bloques macroporosos de hidroxiapatita
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Figura 8 DRX. Hueso esponjoso calcinado 1.100 °C



de alta intensidad, lo que corresponde a una ma-
yor cristalinidad.

El corrimiento de los picos entre el hueso calci-
nado y la HAP sintética es en promedio de 0,31°.

Absorcion atomica

La determinacion de los elementos se realizo en
el equipo de absorcion atoémica UNICAM 929
(aire/acetileno) del CIMEX de la Universidad
Nacional en Medellin. Los resultados se mues-
tran a continuacion en la tabla 7.

Se hizo también un analisis de la HAP sin adi-
cion de agentes porogénicos (ver la primera fila
de latabla 7) y los resultados son muy similares;
lo que permite concluir que el material porogéni-
co no tiene ningln efecto transformador en el
bioceramico.

La relacion molar Ca/P, obtenida para M3, es de
1,63; la de M13 es de 1,64; idéntica al valor re-
portado para el hueso de 1,65 (tabla 8). La rela-
cion Ca/P para todas las muestras probadas es
cercana a los valores reportados por la literatura
en cuanto a produccion de HAP y corresponde
a una obtenida estequiométricamente.

Anadlisis de infrarrojo

La prueba se llevo a cabo en el espectrofotome-
tro de infrarrojo MATTSON 5000 (KBr, 450-
4.000 cm™) del Laboratorio de Métodos
Analiticos de la Universidad de Antioquia.

En la figura 9 se pueden observar las vibraciones
PO,: estiramiento asimétrico P-O a 1.091 cm™ y
1.040 cm™, estiramiento simétrico P-O a2 959 cm’!,
tijereteo O-P-O a 630 cm!, 599 cm!, 561 cm.
El grupo —OH presenta las siguiente vibraciones:
estiramiento O-H a 3.566 cm™!, vibracién en blo-
que del -OH a 728 cm™.
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Figura 9 Espectro de infrarrojo para la HAP sintética

Tabla 7 Cuantificacion de elementos. Porcentajes en peso

Muestra Elemento (%)

Ca P Ni Cr Pb Cu Fe
HAP 38,60 18,48 - 0,0034 0,055 0,0100 0,025
sin
agentes
porosos
(blanco)
Bloque M3 38,16 18,10 - 0,0100 0,020 0,0043 0,750
Bloque M13 38,82 18,31 0,0200 0,025 0,0150 0,105
Hueso 39,53 18,52 - 0,0100 0,025 0,0200 0,450
calcinado
Tabla 8 Comparacion relacion Ca/P

HAP férmula estequiométrica  Bloque M3 Bloque M13 Hueso calcinado

Ca/P, mol/mol

1,63

1,64

1,65




El hueso esponjoso presenta los mismos picos (figu-
ra 10): estiramiento asimétrico P-O a 1.088 cm™! y
1.044 cm’!, estiramiento simétrico a 960 cm’!,
tijereteo O-P-O a 631 cm’!, 600 cm™!, 568 cm™';
vibraciones del OH a 3.562 cm!(estiramiento) y
740 cm!(vibracién en bloque). Ademas de esto,
el hueso presenta bandas indicadoras de carbo-
nato entre 1.500 y 1.400 cm™'; no obstante, el es-
pectro de infrarrojo reportado para los bloques de
HAP corresponden a los espectros reportados por
otros autores de la literatura consultada [5].

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

Longitud de onda (cm-1)

Figura 10 Espectro de infrarrojo para el hueso
calcinado a 1.100 °C

En ambas muestras, las bandasentre 3.450 y
1.625 cm™! se atribuyen a agua absorbida.

Microscopia electronica de barrido

La prueba se realizé en un microscopio SEM
marca PHILIPS X130 ESEM del laboratorio de
Ingeominas, Bogota.

En las figuras 11 y 12 se presenta, en microscopia
electrdnica, una vista general del hueso y de M13.
En la imagen del hueso se observan irregularida-
des en la superficie, con poros interconectados de
diferentes tamafios: 78,8, 132,294, 513, 820 wm;
que concuerdan con la informacion suministrada
por el analisis de imagen (tabla 5).

La figura 12 es una vista parcial de la superficie
del bloque M13. Se detallan macroporos de dife-
rentes tamaifios, los cuales no se encuentran in-
terconectados. La textura de los contornos de

los poros, rugosa, es muy diferente a la presen-
tada por el hueso.

9.1 Huroxapulito H

Figura 11 Microfotografia SEM. Vista parcial de
superficie: hueso esponjoso calcinado.
Magnificaciéon 23X

Figura 12 Microfotografia SEM. Vista parcial de
superficie: M13. Magnificacion: 20X

Las imagenes de la figura 13 presentan detalles
de las paredes de los poros de hueso. En ellas se
detallan cristales con morfologia de agujas o la-
minas, tal como encontr¢6 Pifieda [9], se presen-
tan contornos lineales, texturas en forma laminar
y de escamas, con limites irregulares en algunos
sectores. Se puede observar también que el hue-
so es altamente poroso.

Al comparar el bloque M13 con el hueso, se de-
tecta que los macroporos no estan conectados



Figura 13 Microfotografia SEM. Textura interior en el hueso. Magnificacion 2.000X

entre ellos mismos, pero si lo estan mediante los
poros de menor diametro que se observan en las
paredes de éstos, lo que hace atractiva la HAP
producida para su uso como biomaterial en im-
plantes Oseos, al presentar una estructura con
gran superficie especifica.

La figura 14 contiene imagenes de microscopia
SEM de la textura interior de un macroporo en el
bloque M13. Se observa la distribucion uniforme
de los poros menores en su mayoriaa 2 umy que
estan interconectados. Los cristales, unidos gracias
a la sinterizacion, presentan forma redondeada.

Conclusiones

Se obtuvieron bloques macroporosos de HAP con
una metodologia optima para la caracterizacion
fisicay quimica del bioceramico.

Figura 14 Microfotografias SEM. Textura interior en

El disefio experimental con tres tipos de agentes
macroporosos fue el indicado para obtener el blo-
que con las caracteristicas requeridas. El bloque
M13, cuya porosidad se indujo con zea mays,
elaborado con una proporcion del 30% y con un
rango granulométrico de -2.350 mm, +850 mm,
fue el mas cercano al hueso esponjoso de bovino
calcinado. Las caracteristicas del bloque de HAP
con este agente y las del hueso se presentan en
la tabla 9.

La composicién quimica de la HAP obtenida es
similar a la del hueso de bovino calcinado, lo que
se comprueba por las técnicas de difraccion de
rayos X, infrarrojo y absorcion atdémica. La
microscopia SEM fue valiosa porque permitié
observar la existencia de la microporosidad en el
bioceramico.

el bloque M13. Magnificacién 2.000X



Tabla 9 Principales caracteristicas del bloque de HAP macroporoso y las del hueso de bovino

calcinado
Parametro Hueso Bloque M13
Dureza (escala de Mohs) 2-2,5 2,5-3,0
Porosidad total por absorcion
de agua (% en volumen) 81,69 85,00
Porosidad por analisis de
imagen (% en area) 60,81 18,61
Diametro maximo de poro (um) 1.463 1.018
Médulo de ruptura (kg/cm?) 8,60 6,35
Relaciéon Ca/P (mol/mol) 1,65 1,64
Densidad (g/cm?®) 3,10 3,11

Recomendaciones  bientales y de Ingenieria —Cia— por financiar,

Indudablemente, por el método manual es imposi-
ble obtener los mismos valores de macroporosi-
dad y acabado que el hueso natural; es necesario
probar otras técnicas de procesamiento del
bioceramico diferentes a las mencionadas en las
pruebas preliminares.

El area de los bioceramicos tiene gran futuro en
nuestro medio, en particular en la Universidad
de Antioquia, en donde se realizan grandes avan-
ces en el area médica; por eso es necesario ade-
cuar un laboratorio de Ingenieria de Materiales,
con las caracteristicas requeridas para patentar
los biomateriales como los producidos en este
proyecto.

Es importante complementar los estudios eco-
némicos que permitan vislumbrar efectivamente
si el bloque macroporoso de HAP es rentable
para ser producido y utilizado en Colombia. Se
requiere verificar que el bloque, adecuado desde
el punto de vista de la ingenieria, lo es también
desde el punto de vista médico.
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