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RESUMEN

La hidroxiapatita (HA) sintética se ha convertido en un biomaterial con buenas perspectivas de aplicacion en medicina,
debido a que es semejante a la HA del tejido dseo de los vertebrados y puede responder adecuadamente a su aplicacion
como bioimplante. En este trabajo se procedié a la caracterizacion fisico-quimica y ceramica de tres muestras de
HA, una no comercial sintetizada por precipitacion en fase acuosa (HA1), y dos productos comerciales, sintetizados,
respectivamente, por el método hidrotérmico (HA2) y por atomizacion a alta temperatura (HA3). La caracterizacion de
las muestras se realiz6 mediante determinaciones de densidad, tamafio de particula, superficie especifica, analisis quimico,
espectrometria de absorcion en el infrarrojo (FTIR), difraccion de rayos X (DRX), microscopia electronica de barrido
(MEB), microscopia electronica de transmision (MET) y analisis termogravimétrico (ATG). De los resultados se evidencia
que la HA1 presenta baja densidad (2,69 g/cm®) en comparacion con el valor referencial (3,16 g/cm?®), se observan
particulas de tamafio nanométrico con alta superficie especifica (83,0 m?/g), ademas de agua e iones carbonato adsorbidos
y baja cristalinidad. Los productos comerciales HA2 y HA3 presentan densidades comparables con el valor tedrico (3,11
g/em® y 3,16 g/cm?, respectivamente), particulas de tamafio micrométrico, menor superficie especifica, alta cristalinidad y
morfologia con porosidad y rugosidad superficial en comparacion con la HAT.
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PHYSICO-CHEMICAL AND CERAMIC CHARACTERIZATION OF
HYDROXYAPATITE OBTEINED BY DIFFERENT SYNTHESIS METHODS (Part I)

ABSTRACT

Synthetic hydroxyapatite (HA) has become an outstanding biomaterial in medicine because it is similar to the HA from
vertebrates bone tissues and it reacts positively to its application as a bioimplant. In this research, three HA samples were
chemical, physical and ceramics characterized, a non commercial one synthesized by aqueous precipitation method (HA1),
and two commercial products, synthesized by hydrothermal method (HA2) and spray pyrolysis (HA3), respectively.
Sample characterization was performed by density measurements, particle size, specific surface, chemical analysis, FTIR
spectrometry, X-ray diffraction (DRX), scanning electro microscope (SEM); transmission electro microscopy (TEM)
and thermogravimetric analysis (TGA). Results showed that HA1 exhibit low density (2,69 g/cm®) in comparison with
theoretical value (3,16 g/cm?), nanometric particles, high specific surface area (83,0m*/g), water and adsorbed carbonate
ions as well as low crystallinity. Commercial products HA2 and HA3 show densities compared with standard values (3,11
g/cm? y 3,16 g/cm?, respectively), micrometric particles, lower specific surface, high crystallinity and porous morphology
as well as rougher surface than HA1.
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INTRODUCCION

Entre los biomateriales ceramicos que han despertado gran
interés para su estudio y desarrollo se halla la hidroxiapatita
(HA) de composicion quimica Ca,(PO,)(OH),, por ser
uno de los constituyentes del tejido 6seo (huesos, dentina
y esmalte dental) de los vertebrados. La HA sintética tiene
caracter i0nico y su estructura cristalina puede ser descrita
como un empaquetamiento compacto hexagonal con &tomos
de oxigeno con el metal ocupando los espacios tetraédricos
y octaédricos de la red periddica (De Aza et al. 2005). Es
una ceramica dura, refractaria, con punto de fusiéon mayor
a 1500°C, insoluble, con una densidad de 3,16 g/cm® y sus
propiedades mecanicas varian de acuerdo con el proceso
de manufactura (Londofio et al. 2006). El caracter idnico
de la HA le proporciona la capacidad de sustitucion parcial
o completa de iones de la red por otros de tamafio similar
(PO,* por HPO,*; Ca*" por K* 0 Mg*'; OH" por F, CI, Br).

En diversas investigaciones se han disefiado procesos de
sintesis paraobtener este biomaterial con las especificaciones
adecuadas para su utilizacién como implante. Los materiales
sintetizados han demostrado poseer propiedades que
sugieren una posibilidad terapéutica futura para la solucion
de ciertas patologias y contribuir asi a la salud y calidad de
vida de los pacientes tratados (De Aza et al. 2005; Farzadi
etal 2011).

Una de las aspiraciones de los investigadores es la sintesis
de una HA con una estructura lo mas préxima posible a
la del tejido 6seo y con todas las caracteristicas requeridas
para un biomaterial, a fin de que sea un sustrato adecuado
sobre el cual pueda progresar el crecimiento de nuevo tejido
(Orgaz et al. 1987; Marin et al. 2008; Santos et al. 2004).

La sintesis por precipitacion en fase acuosa consiste
basicamente en mezclar reactivos fuentes de calcio y fosfato
manteniendo el pH basico. Es un procedimiento sencillo
y con alto rendimiento debido a la baja solubilidad de la
HA respecto de los demas fosfatos de calcio, por lo que en
condiciones de pH basico se produce preferentemente HA
(Villora et al. 2002).

El método de sintesis hidrotérmica consiste en la formacion
de HA a partir de soluciones acuosas de los reaccionantes en
un autoclave a temperaturas elevadas, entre 140°C a 500°C.
Como materia prima se puede utilizar el esqueleto mineral
de coral marino de la familia porites especie geniopora,
el cual aporta CaCO, en su variedad cristalografica de
aragonita, previo tratamiento de eliminacion de impurezas y
materia organica, produciéndose la llamada “Hidroxiapatita
Coralina” (Villora et al. 2002).

En el método de atomizacion a alta temperatura una solucion
constituida por las moléculas reaccionantes es atomizada
dentro de una camara que se encuentra a una temperatura
adecuada para la reaccion. Al entrar a dicha camara ocurre
la evaporacion del solvente, la precipitacion de la sustancia,
el secado, la descomposicion y la sinterizacion en una sola
etapa. La formacion del solido se produce Gnicamente por
efecto del calor, sin reaccionar con la atmoésfera (Chow et
al. 2004).

En el caso de la HA, al igual que para cualquier materia
prima ceramica, es de gran importancia el conocimiento
de sus caracteristicas iniciales, mediante estudios fisico-
quimicos, estructurales, térmicos y mecanicos, que permiten
obtener informacion con la cual se podria lograr cierto nivel
de prediccion sobre el comportamiento de este material
durante y después del proceso de conformado del cuerpo
ceramico y su posible respuesta como material biomédico.

El objetivo del presente trabajo es la caracterizacion fisico-
quimica y ceramica de muestras de hidroxiapatita obtenidas
por diferentes métodos de sintesis, utilizando técnicas de
analisis fisico, quimico, estructural y térmico, bajo las
mismas condiciones.

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La primera etapa de esta investigacion, consiste en la
sintesis de HA por el método de precipitacion en fase
acuosa, utilizando como reaccionantes una suspension de
hidréxido de calcio [Ca(OH),] y solucion de fosfato acido
de amonio [(NH,),HPO,]. En la segunda etapa se realizo
la caracterizacion de la HA sintetizada (HA1) y de dos HA
comerciales de uso en biomedicina, la primera sintetizada
por el método hidrotérmico, a partir de coral marino como
materia prima (HA2), marca Coralina® HAP-200; y la
segunda por atomizacion a alta temperatura (HA3) marca
Teknimed; para luego proceder a la comparacion entre los
tres materiales.

Para la sintesis por precipitacion en fase acuosa, cantidades
estequiométricas de Ca(OH), (J.T. Baker) y (NH,),HPO,
(Scharlau, 99% de pureza), se mezclan para obtener una
suspension, mediante la adicion gota a gota, de forma
lenta y con agitacion continua a 20 rpm, de la solucion de
(NH,),HPO, sobre la suspensién de Ca(OH),, verificando
que el pH de la mezcla se mantenga por encima de pH
11. La mezcla se deja en reposo durante 24 horas para
permitir la digestion del precipitado, para luego proceder
a centrifugar la mezcla y realizar lavados consecutivos del
solido hasta que el pH de la solucion sobrenadante sea de pH
7. Seguidamente el precipitado es secado a 105°C durante
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24 horas y, finalmente la HA obtenida es “triturada” en un
mortero de agata para romper el compacto que se formo
durante el secado a fin de obtener el material en polvo para
proceder luego a su caracterizacion.

Para la caracterizacion de las tres muestras en polvo se
emplearon las técnicas de densidad por Picnometria;
granulometria via laser (Mastersizer 2000, marca Malvern
Instruments); superficie especifica BET (Micromeritics,
modelo ASAP 2010); analisis quimico por fluorescencia
de rayos X, FRX (ARL ADVANT X+, Sequencial XRF,
con Perladora Claisse Fluxy); espectrometria de absorcion
en el Infrarrojo, FTIR (Perkin Elmer Spectrum One);
difraccion de rayos X, DRX, (Difractometro Phillips
modelo PW 1840); microscopia electronica de barrido,
MEB (Microscopio electronico de barrido modelo
Phillips XL 30); microscopia electronica de transmision,
MET,
JEOL, modelo 1220); analisis termogravimétrico, ATG
(Termobalanza G70, marca Setaram).

(Microscopio electronico de transmisiéon marca

RESULTADOS Y DISCUSION
Densidad

EnlaTabla 1 se presentan los valores de densidad obtenidos
para las muestras estudiadas y densidad relativa respecto al
valor referencial.

Tabla 1. Valores de densidad (p) para las muestras HAI,
HA2, HA3, determinados por el método del picnometro y
densidad relativa respecto al valor referencial

% Densidad

Densidad (p)

Muestra s relativa respecto
g/cm
a pt (%)
HAI 2,69 £ 0,03 85,1%
HA2 3,11 £ 0,08 98,4%
HA3 3,16 +£0,07 100%

(*) Densidad referencial (pt)= 3,16 g/cm?

Segun estos resultados, destaca la baja densidad de la HA1,
respecto al valor referencial. El resultado obtenido nos indica
que siendo este material el sintetizado por precipitacion en
fase acuosa y teniendo presente que por dicho método se
producen particulas de tamafio nanométrico con probable
aglomeracion o agregacion de cristales primarios (<1 pm),
tal como lo resefian Villora et al. (2002); Martins et al.
(2008), pueden entre estos aglomerados quedar espacios
vacios, lo que generaria valores de densidad inferiores al
teorico, pues segin Spadavecchia & Gonzalez (2007) los
patrones de difraccion sugieren que este material tiene una
estructura cristalina tipica.

Tamaifio de Particula

En la Figura 1 se presentan las distribuciones
granulométricas de las muestras HA1, HA2 y HA3,
obtenidas por granulometria laser, y se puede observar su
morfologia en las micrografias adjuntas de cada muestra,
obtenidas por microscopia electronica de barrido (MEB).
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Figura 1. Distribucion del tamario de particulas y
micrografias (MEB) de las muestras: A. HAI, B. HA2, C.
HA3

Se puede indicar que segun la distribucién granulométrica
de la HA1 el tamafio medio de particulas es de 117 um,
con una distribucion desde 0,8 um hasta 600 pm; la HA2
presenta un tamaio medio de particulas de 165 pm, con
una distribucion entre 11 pm y 400 um; mientras que la
HA3 tiene un tamafio medio de particulas de 136 um con
predominio de una familia granulométrica comprendida
entre 40 pm y 400 um. Es bien significativo que la HA1
presente un intervalo de tamafio de particulas mas amplio
que la HA2 y la HA3, lo cual tiene cierta relacién con
los valores de densidad. Sin embargo, considerando los
resultados descritos y las micrografias de las tres muestras,
se encuentra que, en el caso de la HA1, al comparar los
tamafios de particula obtenidos por granulometria laser
y los observados en su micrografia, no hay concordancia
entre estos resultados.




En esta ultima se evidencia la presencia de particulas mucho
mas pequeiias de lo que indica la granulometria, en principio
se trata de particulas del orden de los nandémetros, tal como
lo indican Spadavecchia & Gonzalez (2007) y es por ello
que formarian aglomerados dificiles de dispersar incluso
con ultrasonido, lo que sugiere que la técnica aplicada no es
adecuada para determinar el tamafio real de particulas de la
HA1, ya que probablemente éste se encuentre fuera de los
intervalos de medida del equipo.

Por otro lado, al comparar la granulometria con las
micrografias de la HA2 y la HA3, se pueden observar
particulas bien definidas y con tamaifios coincidentes entre
las dos técnicas, ademas de que el intervalo de distribucion
granulométrica, para ambas muestras es menor que el de la
HA1, yenel caso de la HA3 los valores obtenidos coinciden
en gran medida con los aportados por el proveedor, quien
reporta que el 70% del material es inferior a los 200 um. En
el caso de la HA2 el proveedor no reporta esta caracteristica.

Superficie especifica

En la Tabla 2, se presentan los valores de superficie
especifica para las tres muestras caracterizadas.

Tabla 2. Valores de superficie especifica para las muestras
HAT1, HA2, HA3, determinados por el método de
adsorcion/desorcion de N,

Superficie especifica

Muestra (m/g)
HA1 83,0+£0,6
HA2 54+0,1
HA3 3.4+0,1

Estos resultados muestran que existe una considerable
diferencia entre la superficie especifica de la HAIl en
comparacion con la HA2 y la HA3. La correlacion de estos
valores con los obtenidos para la densidad sugiere que la
HAT1 deberia tener particulas con tamafios mucho menores a
los de las muestras HA2 y HA3, lo que también se evidencia
en las micrografias presentadas en la Figura 1, ademas, estas
particulas pueden tener intersticios entre sus aglomerados,
lo cual incrementaria el fendmeno de adsorcion/desorcion
de N2, contribuyendo a la determinacion de su alta
superficie especifica. Este resultado corrobora lo expuesto
sobre la densidad y granulometria de la HA sintetizada.

Las muestras comerciales HA2 y HA3 presentan superficies
especificas bastante proximas, lo cual es congruente con el
tamafio de particulas y la densidad de ambas muestras. Es
de destacar que durante sus procesos de sintesis la HA2 y
la HA3 fueron sometidas a altas temperaturas, lo que no es

el caso de la HA1, hecho que pudo producir caracteristicas
tan diferentes respecto a ésta.

Analisis quimico

En la Tabla 3 se presentan los resultados de los analisis
quimicos por espectrometria de fluorescencia de rayos X
(FRX) de las tres muestras de hidroxiapatita estudiadas, la
relacion molar Ca/P calculada, y la pérdida al fuego de cada
una determinada por gravimetria.

Tabla 3. Analisis quimico de las muestras HA1, HA2 y
HA3, relacion molar Ca/P calculada y pérdida al fuego

Relacion
Muestra %Ca %P Molar P.F.
Ca/P
HA1 36,62 16,92 1,67 7,39
HA2 38,04 17,58 1,67 3,19
HA3 39,81 18,59 1,66 0,68

Como se puede observar, el analisis quimico revela que,
la relacion molar Ca/P de 1,67 obtenida para las tres
muestras corresponden a hidroxiapatita estequiométrica
y es caracteristica de las HA empleadas en biomedicina
(Willmann, 1996); aun cuando la hidroxiapatita natural es
deficiente en calcio y por tanto no estequiométrica (De Aza
et al. 2005).

Estos resultados permiten verificar que, los valores de pH,
concentracion y velocidad de adicién de reaccionantes,
orden de adicion, tiempo de digestion del precipitado y
temperatura de reaccion, utilizados en la sintesis de la HA1,
permiten obtener una HA estequiométrica (Villani, 2009).

Si se observa los valores de pérdida al fuego, el valor
obtenido para la HA1 es mayor que los obtenidos para la
HA2 y HA3, teniendo esta tltima una pérdida al fuego muy
pequefia. La pérdida de masa y su posible naturaleza se
complementan con el analisis termogravimétrico (ATG) de
las tres muestras de HA.

Espectrometria de absorcion en el infrarrojo (FTIR)

En la Figura 2 se presentan los espectros FTIR de las
muestras HA1, HA2, HA3.

Los espectros que se presentan en la Figura 2, son
tipicos de hidroxiapatita, por la presencia de sus bandas
caracteristicas: una banda estrecha y corta a 3566 cm’
atribuible al estiramiento (stretching) del enlace O-H en
grupos hidroxilo; tres bandas en la region entre 1000 cm™! y
1100 cm™!, atribuible al estiramiento (stretching) del enlace
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Figura 2. Espectros FTIR de las muestras: A. HAI, B.
HA2, C. HA3

P-O en grupos fosfato; 3 bandas en la region entre 500 cm’!
y 570 cm™ debidas a la flexion (bending) del enlace P-O en
grupos fosfato; bandas de vibracion combinadas (overtone)
poco intensas, del estiramiento del enlace O-H a 2924 cm’!
y 2845 cm! y varias bandas poco intensas alrededor de
2070 cm, debidas a vibraciones combinadas (overtone)
del enlace P-O en grupos fosfato (Baddiel & Berry, 1996).

Tal como lo plantea Koutsopoulos (2002), el espectro de
una hidroxiapatita sintética tipica, puede presentar, ademas
de las bandas anteriormente indicadas, bandas en (870,
1415, 1460, 1550) cm™ si la muestra contiene grupos CO,”,
y en algunos casos puede presentar dos bandas, una ancha
a3434 cm’ yotraa 1639 cm™ si hay H,O adsorbida sobre
la HA. Se observa entonces que la HA1 presenta agua
adsorbida (banda ancha y muy intensa) y grupos carbonato,
mientras que en la HA2 se evidencia la presencia de grupos
carbonato y con poca intensidad la presencia de agua.

Considerando los métodos de sintesis de las HA estudiadas,
es posible hallar agua adsorbida y grupos carbonato en
la estructura de la HA1, ya que su obtencion fue en fase
acuosa y a temperatura ambiente, lo cual se ve favorecido
por el tamafio de sus particulas y también explicaria su
elevada pérdida al fuego. Aun cuando la muestra fue
secada a 105°C, es probable que quedaran moléculas de
agua adsorbidas por fisisorcion o quimisorcion; ademas,
durante la sintesis en fase acuosa, el CO, atmosférico al ser
adsorbido por la solucion alcalina y transformado en CO_*,
pondria en contacto los iones en solucion con el precipitado
formado, lo que facilitaria su adsorcion sobre este sélido
con alta superficie especifica. La presencia de iones CO*
se evidencia en el espectro FTIR de la HA1, y la describen
Martins et al. (2008), y también ha sido indicada por
Markovic et al. (2004), quienes han sefalado que los iones
carbonato son una impureza comun en la hidroxiapatita
sintética.

En el caso de la HA2 se observa con poca intensidad en
el espectro FTIR la existencia de moléculas de agua
adsorbidas, sin embargo se observa claramente la presencia
de grupos CO,”. Esto ultimo puede deberse a la utilizacion
de esqueleto mineral de coral marino como materia prima
para su sintesis, el cual aporta CaCO, al producto, pudiendo
algunos de estos grupos carbonato quedar adsorbidos o
formar parte de la estructura.

Como lo explican Barinov et al. (2006), los iones CO,*
pueden sustituir competitivamente 2 sitios de la estructura
de la apatita, la posicion del OH o la del PO,*, resultando
las denominadas apatita carbonatada tipo A o tipo B
respectivamente. Los dos tipos de sustitucion pueden ocurrir
simultaneamente, produciendo una mezcla de sustitucion
denominada tipo AB. El mineral del hueso humano difiere
en composicion de la HA estequiométrica en que es una
apatita que contiene carbonato entre 2 y 8% en peso
dependiendo de la edad del individuo; en este material,
la sustitucion siempre es del tipo AB, predominando la
sustitucion tipo B sobre la A.

Aparentemente, debido al tipo de sintesis de la HAI y
la HA2, la HA1 solo tendria iones CO,* adsorbidos, sin
sustituir otros iones en su estructura, mientras que la HA2
presentaria ademas de iones CO,> adsorbidos, iones OH-
y/o iones PO * parcialmente sustituidos por iones CO_*, tal
como lo describen Martins et al. (2008), quienes indican que
la HA obtenida empleando como precursores el esqueleto
mineral de coral Porites estd parcialmente sustituida con
CO,* en las posiciones del PO,* y del OH, estos autores no
especifican sobre el tipo de sustitucion que predominaria en
el material asi obtenido.
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Difraccion de rayos X (DRX)

La Figura 3 corresponde a los difractogramas obtenidos
por DRX de la HA sintetizada y de los dos productos
comerciales.
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Figura 3. Difractogramas de las muestras: A. HAI, B.
HA2, C. HA3

Se puede observar que el pico principal y con la
mayor intensidad de la HA se encuentra a 20 = 31,70°,
correspondiente al plano (211), acompafiado por tres picos
cercanos; el de 20 = 32,20°, correspondiente al plano
(112), de menor intensidad del anterior; el de 206 = 32,90°,
correspondiente al plano (300) de casi igual intensidad
al anterior y un pico a 20 = 34,22°, mas pequeio de los
tres anteriores, correspondiente al plano (202). Esta
serie de cuatro picos, con sus intensidades relativas, son
caracteristicos de la hidroxiapatita al igual que los picos de
menor intensidad que también estan presentes (segun ficha
técnica ICCD-JCDPS # 9-0432).

De acuerdo a Markovic et al. (2004), la teoria de la
difraccion predice que los picos en los difractogramas
de una sustancia patrén en polvo seran muy agudos

para materiales cristalinos constituidos por cristalitos
suficientemente largos y libres de deformaciones, siendo el
ancho de los picos inversamente proporcional al tamafio y
la perfeccion de la red cristalina. El término “cristalinidad”
se usa comunmente para representar el tamaifio del cristalito
y la perfeccion del reticulo.

Al comparar los tres difractogramas se puede observar
que la HA sintetizada (HA1) presenta picos anchos, poco
definidos y bajas intensidades, mientras que los productos
comerciales (HA2 y HA3) presentan picos estrechos,
agudos y altas intensidades. Estas diferencias sugieren
que con la sintesis por precipitaciéon en fase acuosa a
temperatura ambiente (HA 1) se obtiene un material con baja
cristalinidad, a diferencia de los sintetizados por el método
hidrotérmico (HA2) y por atomizacién a alta temperatura
(HA3); sin embargo, en este punto, se debe destacar que
las tres HA presentan la misma estructura cristalina, dado
que poseen los mismos planos cristalograficos, aunque el
pequenio tamafio de particulas de la HA1 en comparacion
con los productos comerciales, produce mayor dispersion
de energia difractada, lo cual se traduce en ensanchamiento
de los picos de su difractograma. En el caso de las muestras
HA2 y HA3, la sintesis de estos materiales procede a alta
temperatura, por lo que se obtienen productos de mayor
tamaiio de particulas y difractograma con picos mas agudos,
lo cual indica una alta cristalinidad. En consecuencia,
probablemente, con un tratamiento térmico posterior a la
sintesis de la HA1 se incidiria sobre el tamafio de particulas
del material y se lograria aumentar su cristalinidad y
densidad, de manera que se alcancen valores proximos a los
de las otras HA estudiadas, lo que posiblemente produciria
una respuesta similar del implante.

Microscopia electronica de transmision (MET)

Las micrografias de las muestras HA1, HA2 y HA3 se
presentan en la Figura 4.

En estas se puede apreciar una evidente diferencia en el
tamafio de particulas de la HA1 en comparacion con la HA2
y la HA3, corroborando lo comentado en puntos anteriores.

La HAI presenta una morfologia de particulas alargadas
y aciculares de diferentes tamafios, siendo todas de
dimensiones nanométricas. La HA2 presenta granos
de geometria de formas diversas, fundamentalmente
equiaxiales; mientras que la morfologia que se puede
apreciar en la HA3 es de particulas uniformes en su tamafio
y de formas redondeadas y alargadas.
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Figura 4. Micrografias de las muestras: A. HAI, B. HA2
vy C. HA3

Con la microscopia electronica de transmision se corrobora
el tamafio manométrico de la HAI1, por lo que si se
requiere modificar su morfologia, tamafio de particula o
cristalinidad, dicha muestra debe ser sometida a tratamiento
térmico posterior a su sintesis.

Analisis termogravimétrico (ATG)

EnlaFigura5 sepresentan los termogramas correspondientes
a las muestras estudiadas, en un intervalo de temperaturas
entre 25°C y 1000°C. En esta figura se observa que la
pérdida de masa total fue de 7,81% para la HA1, 3,07%
para la HA2 y 0,30% para la HA3.
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Figura 5. Termogramas de las muestras: A. HAI, B. HA2,
C. HA3

Estas pérdidas de masa pueden ser analizadas considerando
los trabajos de Markovic et al. (2004), quienes realizaron
estudios del comportamiento térmicos de la HA,
observando que los cambios de masa de este material
podrian corresponder:

a.- entre 100°C y 250°C a la salida de agua adsorbida
fisicamente, la cual formaria una primera capa sobre la
superficie de las particulas o bien puede ser debido a la
salida de una porcion del agua adsorbida quimicamente
sobre dicha superficie;

b.- entre 250°C y 360°C a la pérdida de la capa de agua
adsorbida quimicamente; y
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c.- entre 360°C y 850°C a la pérdida de una fraccion de
masa por reacciones de HPO, >/ P,O, */ HA / B-TCP
o por descomposicion de CO,> o por la pérdida de una
capa de agua que estd mas fuertemente unida a las
particulas que la capa de agua adsorbida quimicamente
o bien agua ocluida o estructural.

Seglin estas consideraciones, la pérdida de masa de 3,6%
que ocurre en la HA1 entre la temperatura ambiente y
180°C corresponderia a la salida de agua adsorbida por
fisisorcion, mientras que la pérdida de 2,2% entre 180°C
y 350°C se puede atribuir a la adsorbida por quimisorcion;
seguidamente se evidencia una tercera pérdida de masa de
1,4% alrededor de los 450°C, ésta pareceria estar asociada
con la la salida de carbonato, el cual podria estar adsorbido
al igual que las moléculas de agua y cuya presencia se
observan en el espectro FTIR de esta muestra; y es notoria
la coincidencia entre la pérdida de masa total de 7,81%
registrada con esta técnica y la determinada por gravimetria.

En el termograma correspondiente a la HA2 se observan
una pérdida de masa relativamente continua entre 80°C
y 825°C aproximadamente, haciéndose muy pronunciada
a esta ultima temperatura. Asi iniciando a una temperatura
de 100°C, ocurre la salida de agua de fisisorcion y cierta
cantidad de agua de quimisorcion cerca de 380°C, la cual es
de 0,6% aproximadamente. Esta muestra evidencia, ademas,
dos pérdidas de masa mayores de 1,1% y 1,4% entre 700°C
y 800°C, respectivamente, que se inician a 680°C, las cuales
se podrian atribuir a la descomposicion del carbonato, estos
iones carbonato podrian estar mas fuertemente ligados a
la estructura de la HA2 que en el caso de la HAI, tal vez
sustituyendo iones PO,* o iones OH, por lo que saldrian a
mayor temperatura. Al correlacionar estos resultados con el
espectro FTIR de la HA2, se podria corroborar la presencia
de agua adsorbida, la cual se observa con mayor claridad en
el termograma de esta muestra.

En el termograma de la HA3 sdlo se puede observar
una pérdida de masa del 0,3% a 100°C, la cual se puede
atribuir a la salida de una muy pequefia cantidad de agua
de fisisorcion. Siendo la HA3 sintetizada por atomizacion
de alta temperatura sin porosidad, por lo que es posible, tal
como ha sido evidenciado en los espectros FTIR, que su
estructura no posea mayores cantidades de agua adsorbida
ni carbonato sobre su superficie ni estructural, lo que sugiere
que se trata de una HA pura de superficie poco activa, por
lo que no hay variaciones importantes en su termograma.

CONCLUSIONES

La hidroxiapatita sintetizada por precipitacion en fase

acuosa, siendo una HA estequiométrica, presentd baja
densidad en comparacion con el  valor referencial,
particulas de dimensiones nanométricas, alta superficie
especifica, presencia de agua e iones carbonato adsorbidos
y baja cristalinidad, siendo dificil determinar su morfologia
por microscopia electronica de barrido.

En la caracterizaciéon y comparacion de la hidroxiapatita
sintetizada (HA1) con los productos comerciales (HA2 y
HA3), se determin6 que estos ultimos poseian densidades
comparables con el valor tedrico, tamafio de particulas
micrométrico, menor superficie especifica que la HAI,
presencia de iones carbonato (sélo en la estructura de la
HAZ2), alta cristalinidad, porosidad y rugosidad superficial.
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