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1. Universidad del Cauca

Resumen

Debido a que en la actualidad las afecciones éseas siguen siendo un desafio clinico
significativo y las soluciones son limitadas y en algunos casos poco efectivas, la
investigacién alrededor de la hidroxiapatita, principal componente mineral del
hueso ha cobrado una importancia relevante. En este trabajo de investigacion

se analiz6 el efecto del precursor de calcio en las caracteristicas estructurales y
microestructurales de la hidroxiapatita, comparando los resultados obtenidos

con hidroxiapatita extraida de una fuente natural. Mediante el método de
reaccion por combustién en solucién fueron sintetizados polvos de hidroxiapatita
utilizando como precursores de calcio carbonato de calcio extraido de la cascara
de huevo y carbonato y nitrato de calcio comerciales. A su vez, la fuente natural de
hidroxiapatita fue hueso bovino, que se someti6é a un proceso de lavado, fractura y
tratamiento térmico. Los grupos funcionales presentes en las muestras obtenidas
fueron determinados mediante espectroscopia infrarroja y las fases cristalinas
mediante difraccion de rayos-X. La microscopia electrénica de transmision
permitié determinar la morfologia esférica de las particulas obtenidas a partir

de carbonato de calcio (de cascara de huevo) con el menor tamafio de particula
(entre 20 y 50 nm); mientras que, las obtenidas a partir de precursores comerciales
presentaron una morfologia no homogénea. Los resultados mostraron que el
proceso seguido fue eficiente para la obtencién de nanoparticulas de hidroxiapatita
cuando se obtiene a partir de carbonato de calcio y a una temperatura de 11002C.
El carbonato de calcio proveniente de la cascara de huevo permitié obtener
hidroxiapatita con morfologia homogénea y tamafio nanométrico.

Palabras clave: Hidroxiapatita, reaccién por combustion, cascara de huevo,
refinamiento Rietveld, analisis W-H
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Calcium precursor effect on structural
and microstructural properties of
hydroxyapatite

Abstract.

Nowadays the bone conditions have been a meaning clinical challenge and
solutions are limited, sometimes ineffective. Hydroxyapatite investigation (main
bone component) has gained significant importance. In this research, was analyzed
the calcium precursor effect on structural and microstructural properties of
hydroxyapatite comparing results of hydroxyapatite obtained from a natural source.
Through the solution combustion synthesis were synthesized hydroxyapatite
powders using calcium carbonate extracted from eggshell and commercial calcium
carbonate and calcium nitrate. As well the natural source of hydroxyapatite was
bovine bone which was washed, fractured and heat treatment. The functional
groups were obtained by infrared spectroscopy and the crystalline phases by

X-ray diffraction. Transmission electron microscopy allowed to determine the
particle spherical morphology produced from calcium carbonate (eggshell) with
the smallest size (~20-50 nm) while those obtained by commercial precursors
presented nonhomogeneous morphology. The results showed that the respective
process followed was efficient to get hydroxyapatite nanoparticles obtained from
calcium carbonate at temperature of 11002C. Calcium carbonate from eggshells
allowed getting HAp whose morphology was homogeneous with nanometric size.

key words: Hydroxyapatite, combustion reaction, eggshell, Rietveld refinement,

W-H analysis

1. Introduccion

El aumento en la demanda de tratamientos de trastornos 4seos,
causados por traumas o enfermedades degenerativas, asi como las
desventajas asociadas a los procedimientos convencionales usados
para tratar estas patologias (autoinjertos, aloinjertos y xenoinjertos)
evidencian la necesidad de crear estrategias terapéuticas alternativas,
destinadas a la regeneracién 6sea. Es por eso, que el desarrollo de
biomateriales con propiedades similares a las del tejido 6seo natural,
se hace cada vez mas indispensable para garantizar la calidad de

vida de las personas que padecen estas patologias (De Witte et al.,
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2018; Qiao et al., 2023). Los huesos son érganos que dan soporte

al cuerpo y protegen los 6rganos internos, cumplen ademas otra
serie de funciones vitales para la vida como la produccion de células
sanguineas, la regulacion endocrina y el aprovisionamiento de
minerales, entre otras; estan formados por tejido conectivo, médula
Osea y tejido dseo, siendo que este ultimo, se compone de una fase
organica (colageno) que brinda flexibilidad y resistencia a la torsién
y una fase inorganica (hidroxiapatita- HAp) que confiere resistencia a
la compresion (Le etal., 2017; Hu et al,, 2019).

La HAp es un fosfato de calcio (CaP) con formula quimica
Ca,,(PO,),(OH),, esta compuesta esencialmente por calcio y fésforo,
con una relacion molar ideal Ca/P de 1,67, posee estructura
hexagonal compacta (HCP), con grupo espacial P6,/m, parametros
dereda=b=9,4225A y ¢ =6,8850 A y una densidad tedrica de
3,16 g/cm?® (Dorozhkin, 2013; Bahloul, Azzi & Maradi, 2020; Fiume
et al.,, 2021). La HAp presenta una alta biocompatibilidad con las
células vivas y una gran afinidad con los biopolimeros, logrando una
interaccion favorable con el tejido circundante al ser implantada en el
cuerpo humano (De Carvalho et al., 2019; Sadat-Shojai et al., 2013).
Al igual que otros CaP, tiene propiedades osteoconductoras que
permiten que las células 6seas se unan y proliferen en su superficie; y
en presencia de fluidos corporales tienda a disolverse parcialmente,
lo que implica un incremento de iones de Ca*'y (PO,)* en las
inmediaciones de la zona donde es implantada, que sobresaturan
el entorno biolégico y generan la precipitacién de nanocristales de
apatita, promoviendo la formacién de nuevo hueso y la consiguiente
regeneracion del tejido 6seo (Fiume et al., 2021; Rh Owen, Dard &
Larjava, 2018). Las propiedades de la HAp la hacen util en una amplia
gama de aplicaciones biomédicas, como el recubrimiento bioactivo
de implantes metalicos y protesis ortopédicas, el tratamiento de
fisuras y fracturas éseas, la reconstruccién maxilofacial, tratamientos
odontolégicos y en sistemas de ingeniera de tejidos (Jeong et al.,
2019; Saxena & Pandey, 2022).

La HAp sintética fue obtenida por primera vez por Barretty
colaboradores a mitad del siglo XX, quienes reportaron un material
con una composicién quimica y un patrén de difraccion de rayos
X similar al del hueso natural (Barrett, Brown & Oleck, 1951). A
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partir de ese momento, muchos investigadores han reportado la
obtencion de HAp con diferente tamafio de particula, morfologia,
microestructura, propiedades mecanicas, cristalinidad y fases
cristalinas adicionales, como el fosfato tricalcico TCP-([&,a), derivadas
de diferentes métodos de sintesis (Mohd Pu’ad et al., 2020; Kalita

& Bhatt, 2007), que pueden clasificarse en 4 grupos diferentes: (i)
obtencion a partir de fuentes naturales, como huesos de mamiferos,
escamas de pescado, plantas y fuentes minerales, con la que se
obtiene HAp con mayor similitud a la apatita biolédgica por la
presencia de iones como magnesio, sodio, potasio, silicio, estroncio
y hierro en su estructura cristalina, y ademas, es mas biodegradable
que la HAp sintética (Hussin et al,, 2022; Mohd Pu’ad et al., 2019);
(ii) métodos secos, que incluyen la reaccién en estado sélido y el
método mecanoquimico, con ventajas como alta reproducibilidad y
bajos costos de procesamiento (Fiume et al., 2021; Sadat-Shojai et
al,, 2013); (iii) métodos humedos, como la precipitacién quimica,
hidrdlisis, sol-gel, microemulsion, entre otros, cuyos procesos
requieren baja temperatura y dan como resultado nanoparticulas
con morfologia regular (Sadat-Shojai et al., 2013; Zhan et al., 2005);
(iv) procesos de alta temperatura, incluidos la pirolisis y la reaccion
por combustion en solucién, que dan lugar a polvos de alta pureza
mediante procesos rapidos y relativamente simples (Sadat-Shojai
etal., 2013; Mohd Pu’ad et al., 2020). La mayoria de estos métodos
requieren procesos de sintesis complejos, equipos especializados

y precursores costosos. En contraste, el método de reaccion por
combustion en solucion es un método simple, que utiliza reactivos
de bajo costo y requiere menor tiempo de sintesis. Este método,
descubierto accidentalmente por Kingsley y Patil en 1980 (Frikha
et al. 2019), es una reaccion redox exotérmica y autosostenida

que requiere de un agente oxidante, como los nitratos metalicos,

y de combustibles como urea, glicina, acido citrico, entre otros,

que actian como agente reductor. La caracteristica principal de
este método es que el calor requerido para conducir la reaccion es
suplido por la propia reaccién y no a partir de una fuente externa.
El producto obtenido depende del tipo de precursor, el coeficiente
estequiométrico que relaciona la cantidad de precursores y
combustibles, el valor de pH, entre otros (Ebrahimi, Kumar &
Khraisheh, 2022).
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El objetivo de la investigacion reportada en este documento fue
analizar el efecto del precursor de calcio en las propiedades
estructurales y microestructurales de la HAp sintetizada por el
método de reaccion por combustién en soluciéon y compararlo con el
obtenido de una fuente natural.

2. Metodologia

Por el método de reaccién por combustion en solucién fueron
sintetizados polvos ceramicos de CaS(PO4)3(OH); se utilizé como
precursor de fésforo, fosfato de amonio (NH,),HPO,) (]J. T. Baker
98.6%); como combustibles urea (CON,H,, Merck 98%) y glicina
(C,H,NO,, Merck 99.5%]) en una relacién 50/50. Como precursores
de calcio se utilizaron: (i) carbonato de calcio extraido de la cascara
de huevo de gallina, (ii) carbonato de calcio (CaCO,) (Merck,

99,0%) y, (iii) nitrato de calcio tetrahidratado Ca(NO,),-4H,0
(PanReac, 98%). La obtencion del CaCO, a partir de la cascara de
huevo requirio de tres etapas: inicialmente, las cascaras de huevo
se lavaron con agua desionizada, se fragmentaron manualmente,

se adicionaron a una solucion de H,0,al 30% a ~150°C durante

3h, se lavaron nuevamente con agua desionizada y se secaron

en una estufa a ~70°C. En la segunda etapa las cascaras fueron
pulverizadas en un molino planetario (Pulverisette 6- FRITSCH
55743) utilizando etanol como medio de molienda; finalmente,
para favorecer la cristalizaciéon del CaCo,, las cascaras molidas
fueron tratadas térmicamente a 450°C/2h a una velocidad de 32C/
min en un horno (Terrigeno F2PCA). Para la obtencién de la HAp,
inicialmente se pesaron cantidades estequiométricas de cada
precursor segun la formula CaS(PO4)3OH con una relaciéon Ca/P=1,67.
Cada precursor fue disuelto en agua desionizada hasta lograr su
completa disolucion. Posteriormente, se mezclaron precursores y
combustibles en un crisol a una temperatura ~150°C, con agitacién
constante durante ~4h, con el fin de eliminar el solvente y obtener
una mezcla homogénea y levemente viscosa. Finalmente, el crisol

se introdujo en un horno precalentado a 600°C para promover la
reaccion de combustion, y se mantuvo a esta temperatura por 2h con
el fin de eliminar el material organico. El producto de la combustion
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fue macerado y calcinado a 1100°C/2h usando una velocidad de
calentamiento de 3°C/min. La HAp extraida de una fuente natural, fue
obtenida a partir de hueso bovino. El hueso fue lavado y sumergido
en etanol durante ~48h con el fin de eliminar grasa, luego el hueso
fue secado a 80°C/72h. Una vez secado, fue fracturado utilizando una
prensa hidraulica hasta obtener pequefios trozos, los cuales fueron
sometidos a un tratamiento térmico en una mufla a 650°C durante
4h. Finalmente, el hueso fue macerado hasta obtener un polvo
blanco. Los polvos ceramicos fueron caracterizados mediante FTIR,
utilizando el espectrofotometro Thermo Electron Nicolet IR 200. El
andlisis de las bandas se hizo mediante deconvolucién utilizando

el programa Fityk 0.8.8, con la funcién Pearson7 para obtener el
ajuste de las bandas. Los polvos de cascara de huevo de gallina
fueron analizados mediante analisis térmico, utilizando un equipo
TA Instruments (SDT-650) con una velocidad de calentamiento de
52C/min, hasta una temperatura de 10002C. Las fases presentes en
el material fueron caracterizadas mediante difraccién de rayos X
utilizando el difractémetro Bruker D8 Advance, para el andlisis se
utilizé radiacion K del Cu (A=1,5418 &), con paso de 0.02°/min e
intervalo angular 20° < 20 < 60°; las caracteristicas estructurales se
obtuvieron realizando refinamiento Rietveld, usando el programa
GSAS. La técnica de microscopia electréonica de transmision (MET)
fue utilizada para observar y analizar la morfologia y el tamafio de
particula de los polvos sintetizados, utilizando un microscopio JEOL
1200-EX II TEM. Los difractogramas fueron analizados usando el
meétodo de Williamson-Hall, para obtener tamafio de cristalito y
microtensiones a las que esta sometida la red cristalina. Para facilitar
la lectura del documento utilizaremos la siguiente nomenclatura
para cada una de las muestras sintetizadas: (i) HAp obtenida de
hueso bovino (HAp-HB), (ii) HAp sintetizada con carbonato de
calcio extraido de la cascara de huevo de gallina (HAp-CH), (iii) HAp
sintetizada con carbonato de calcio comercial (HAp-CC), (iv) HAp
sintetizada con nitrato de calcio (HAp-NC).
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3. Resultados

En la figura 1 se presenta la caracterizacion realizada a los polvos
obtenidos de la cascara de huevo de gallina.

Figura 1. Carbonato de calcio obtenido de la cdscara de huevo: (a) espectro FT-IR y (b)

patrén de difraccion de rayos X
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a0 o0
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La figura 1a corresponde al FTIR del CaCO, obtenido de las cascaras
de huevo de gallina; todas las bandas presentes en el espectro se
ajustan a la fase calcita. Las bandas ubicadas a ~878 cm?y ~713
cm estan asociadas al enlace CO,* y su vibracion fuera del plano

y en el plano, respectivamente; la banda alrededor de 500 cm
corresponde a la vibracion del enlace Ca-0. La banda ubicada a
~1393 cm* corresponde al modo de estiramiento asimétrico del
enlace C-0 y la ubicada a ~ 2516 cm™ corresponde a la banda de
absorcion del enlace HCO,. Las bandas de baja intensidad presentes a
~2877 y ~2985 cm™ se asocian con los modos simétrico y asimétrico
del enlace -CH, respectivamente; la banda ubicada a ~1797 cm™ se
relaciona con el modo de estiramiento del enlace Ca-0 asociado a la
presencia de CaCO,; la sefial amplia alrededor de ~3700-3000 cm™
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corresponde al modo de estiramiento del enlace O-H asociado con
agua adsorbida (Puspitasari et al.,, 2020; Diningsih & Rohmawati,
2022). En la figura 1b se aprecia el difractograma de rayos X del
CaCO,; se evidencia que el patron de difraccion corresponde al
carbonato de calcio (calcita), ya que los picos se ajustan al patrén
asociado a la base de datos JCPDS 05-0586 propia de la calcita. Un
factor importante en la obtencidn del carbonato de calcio a partir de
la cascara de huevo de gallina es la temperatura de calcinacidn, que
para el caso fue de 450°C, con la que se obtuvo CaCo, monofasico; a
temperaturas superiores a 735°C, el CaCO, se descompone formando
Ca0, como se puede observar en el analisis térmico presentado en la
figura 1c.

En la figura 2 se presentan los espectros infrarrojos de: HAp-HB
(a-1), HAp-CH (b-1), HAp-CC (c-1) y HAp-NC (d-1), respectivamente.
Las bandas observadas en todos los espectros son similares, sin
embargo, su intensidad relativa es diferente. El modo de flexion del
grupo hidroxilo, que caracteriza a la HAp, se asocia a la banda ubicada
a~637 cm, el modo de flexion simétrico del enlace O-P-0 en el
ion PO,* (v,) se ubicaa ~560 cm™ y ~602 cm™, la banda ubicada a
~962 cm! se atribuye a la deformacion axial simétrica del enlace
P-O (v,); la sefal principal del grupo fosfato aparece en un triple
dominio degenerado, localizado en ~1092 cm™ y ~1024 cm™ que
representa la vibracidon de deformacion axial asimétrica del enlace
P-O del grupo PO *~ (v,). La banda de absorcién de intensidad débil
ubicada entre 1950-2100 cm esta relacionada con la combinaciéon
de los modos v, y v, del grupo PO *~. El grupo CO,* se asocia con las
bandas ubicadas a ~870 y 1420 cm™, la presencia de estas bandas
sugiere la obtencion de HAp carbonatada de tipo B, en la que el
carbonato sustituye a los grupos fosfato en los sitios anidnicos en
la estructura de la HAp. Ademas, segun la literatura, el carbonato
presente en la fase mineral del tejido 6seo es, en su mayor parte, de
tipo B, lo que aumenta la similitud quimica de la HAp sintetizada con
la biol6gica (Kalpana & Nagalakshmi, 2023; Nunes et al.,, 2023). La
deconvolucién de los espectros entre 500 y 1250 cm™ corresponde
a: HAp-HB (a-2), HAp-CH (b-2), HAp-CC (c-2) y HAp-NC (d-2); en
ellas se observa de manera mas evidente el cambio en la intensidad
de las bandas correspondientes a los mismos grupos funcionales. El
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cambio en la intensidad puede ser debido a variaciones en la longitud
de los enlaces y/o a la variacion en la cristalinidad de las muestras,
puesto que la condicién necesaria para que una molécula tenga
respuesta en el infrarrojo, es que presente un cambio del momento
dipolar. Ya que los espectros presentan intensidades diferentes para
los mismos grupos funcionales, la interpretacion es que el cambio

en el momento dipolar es diferente. A su vez, esta diferencia en

el cambio del momento dipolar puede ser explicada con base en

una diferencia tanto en la longitud de enlace como de la carga de

los grupos funcionales. El cambio en la carga puede ser debido a
modificacion de las especies presentes en la estructura cristalina
debido a los diferentes precursores utilizados. Cuando se utiliza
carbonato de calcio proveniente de la cascara de huevo, este posee
trazas de magnesio que ocuparian las posiciones del calcio dentro de
la estructura.

Figura 2. Espectros IR de polvos ceramicos de HAp-HB (a-1y a-2), HAp-CH (b-1y b-2),

HAp-CC (c-1y c-2), HAp-NC (d-1y d-2).
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En la figura 3 se presentan los patrones de difraccion de rayos X

de la HAp obtenida con los diferentes precursores de calcio. En la
figura 3a se observa el patron de difraccion obtenido a partir de
hueso bovino, observandose como Unica fase el compuesto HAp
(Ca.(PO,),(OH)) identificado con el patrén JCPDS 9-0432. Al tratar los
polvos ceramicos obtenidos del proceso de combustién a 1100°C/2h
se obtiene HAp monofasica para las muestras obtenidas con
carbonato de calcio y un pequefio porcentaje de TCP- en la muestra
sintetizada con nitrato de calcio; en todos los casos los patrones de
difraccién coincidieron con la fase hexagonal caracteristica de la
HAp (Ca,(PO,),(OH)). La presencia de exceso de iones de calcio (Ca/
P=1,67) es un factor que conlleva a obtener esta tnica fase (Pefia,
2003; Omori et al.,, 2014; Meejoo, Maneeprakorn & Winotai, 2006).
El programa GSAS fue usado para ajustar mediante el refinamiento
Rietveld los patrones de difraccion de las muestras obtenidas
experimentalmente (figura 4). Para las muestras sintetizadas

el refinamiento ajusta los datos de los patrones de difraccion a

un sistema cristalino hexagonal con grupo espacial P6,/m, las
caracteristicas de cada celda, la densidad y que representa la
confiabilidad del refinamiento, se presentan en la tabla 1.
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Figura 3 Patrones de difraccion de rayos X de: (a) HAp-HB, (b) HAp-CH, (c) HAp-CCy (d)
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Tabla 1. Caracteristicas de las muestras obtenidas mediante refinamiento Rietveld

Parametro refinado HAp-CH
a(h) 9,419 9,420 9,422
c(A) 6,882 6,882 6,883
Volumen P6,/m (4%) 528,817 528,894 529,190
p (g/cm?) 2,39 3,244 3,152
X2 1,451 1,230 2,149

El ancho de un pico de difraccién es una combinacion de efectos
dependientes tanto del instrumento como de la muestra; el efecto
del instrumento se corrige mediante el refinamiento Rietveld;

mientras que, el efecto asociado a la muestra, que involucra el tamafio
de cristalito y las deformaciones que experimenta la red debido

a las microtensiones a las que esta sometida, puede ser analizado
mediante la ecuaciéon de Williamson-Hall (W-H), asumiendo que

el material se somete a una deformacion uniforme al considerar su
naturaleza isotropica (Bantikatla, N.S.M.P. & Bhogoju, 2021; Irfan,
Racik & Anand, 2018):

B, €os 6 =KkA/D + 4esenb

11
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Donde ,Bhkl es el ancho del pico de difraccidon, D representa el tamafio
del cristalito; k es un factor de forma, ~0,9, cuando se considera

la forma esférica, A es la longitud de onda de la radiacion utilizada

y € representa la tension que experimenta la muestra. El tamafo

de cristalito puede obtenerse del intercepto con el eje vertical, de
acuerdo a la ecuacion de Debye-Scherer; y las microtensiones se
obtienen de la pendiente de la grafica (Jain et al., 2023).

Intensidad (u.a.)
Intensidad (u.a.)

20 25 3

3% 4 45
26 (grados)

Intensidad (ua.)

En la figura 5 se observan las graficas de W-H para las muestras
sintetizadas. Una pendiente negativa indica la existencia de una
deformacion producto de la tensiéon por compresion en el material;
mientras que, una pendiente positiva indica que la deformacién que
experimenta la red cristalina es debido a una tension por traccién. La
deformacion se atribuye al aumento de las dislocaciones, tensiones
internas, limites de grano y a la variacion en el tamafio del cristalito
(Desai et al.,, 2021, Venkateswarlu et al.,, 2014). Para las muestras de
HAp obtenidas con carbonato de calcio, se observa que los planos
cristalograficos de la red hexagonal no experimentan la misma
tensién. En la HAp-CH (figura 5a) todos los planos estan sometidos
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a tension por compresion, evidenciandose dos comportamientos
distintos, el primero indica que el mayor porcentaje de la red cristalina
experimentan una gran compresion (& ~ -18,9 x 1073%) alrededor de
los planos cristalinos indicados en la figura 5a, mientras que se observa
una disminucion en la compresion (e ~ - 3,8 x103%) alrededor de

los planos restantes; el tamafio de cristalito tiene un valor de ~13 nm,
este tamafio se calcul6 teniendo en cuenta el porcentaje de los planos
asociados con cada una de las rectas. La figura 5b, correspondiente a la
HAp-CC, evidencia que el 57% de los planos analizados experimentan
tension por compresion (€ ~ — 25,1 x 103%) y el 43% restante estan
sometidos a esfuerzos por traccion (e ~ -9,6 x 103%); en este caso el
tamafio de cristalito es de ~ 23 nm. En la figura 5c correspondiente a la
HAp-NC, la grafica se ajusta a una linea recta lo que representa que la
estructura cristalina esta sometida a una tension homogénea (¢ ~ 7,6 x
103%) y el tamafio de cristalito es de ~137 nm. Los resultados de este
analisis evidencian que los precursores influyen en la microestructura
de los polvos obtenidos

Figura 5. Graficas B, ,, cos6,,, vs4sen §

. Para las muestras de: (a) HAP-CH, (b) HAp-CCy
(c) HAp-NC.

@ Y,=-00251X +0,0919 (b)

4
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En la Figura 6 se observan las micrografias de trasmision de las
nanoparticulas de HAp obtenidas con los diferentes precursores

de calcio. La HAp-CH presenta particulas con morfologia esférica,
distribucién homogénea y tamafio de ~20-50 nm. En la HAp-CC se
observan particulas formadas por aglomerados de particulas de
menor tamafio (~50 nm). Las particulas de la HAp-NC no tienen
morfologia definida y su tamafio esta en el rango de ~50-130 nm.
Las particulas con morfologia esférica tienen gran area superficial
comparada con otras morfologias en un rango de tamafio similar,
ademads dan al material una estabilidad mecédnica mayor al generar
una contrapresion mas baja, haciéndolas adecuadas para aplicaciones
biologicas (Gandou et al., 2015). Al obtener particulas de tamafio
nanomeétrico, se observan aglomerados en las micrografias, esto

se debe a que las fuerzas superficiales como las fuerzas de Van der
Waals, las fuerzas capilares y las fuerzas electrostaticas vencen las
fuerzas gravitacionales e inerciales en este rango de tamafo (Chen et
al,, 2018). Se ha reportado que el uso de HAp de tamafio nanométrico
mejora la bioactividad en comparacion con el uso de particulas

de mayor tamafio. Ademas, las nanoparticulas de HAp tienen un
efecto positivo sobre la adhesion a proteinas, la adhesion celular y la
proliferacion lo que promueve la regeneracion del tejido 6seo (Abere
etal, 2022; Kubasiewicz-Ross et al., 2017).

Figura 6. Microscopia electronica de transmisién para:
(@) HAp-CH, (b) HAp-CC'y (c) HAp-NC
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4. Conclusiones

Se obtuvo HAp monofasica mediante el método de reaccion por
combustion con un tratamiento térmico de 1100°C/2h para

las muestras sintetizadas con carbonato de calcio. os espectros
infrarrojos mostraron que los grupos funcionales son los mismos
para todas las muestras sintetizadas, pero poseen diferente longitud
de enlace y/o diferente carga lo que puede deberse a impurezas
provenientes del precursor utilizado en el proceso de sintesis.
Mediante el refinamiento Rietveld se observa que la simetria de la
red y el grupo espacial al que se ajusta la estructura cristalina es
igual para todas las muestras con parametros de red ligeramente
diferentes. Mediante el analisis de las graficas de Williamson-Hall se
concluy6 que los precursores utilizados influyen en la deformacién
generada en la red, asi como en el tamafio de cristalito. El valor de
la densidad de la HAp obtenida con carbonato de calcio proveniente
de la cascara de huevo se aleja del valor de la densidad teorica, tiene
menor tamaifio de particula y su morfologia es homogénea, lo que la
convierte en un potencial biomaterial para uso como relleno 6seo.
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