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Resumen— El hueso humano tiene dos componentes
biologicas, una organica compuesta por diferentes tipos de
colagenos que da flexibilidad al hueso y otra mineral, compuesta
principalmente por hidroxiapatita que ayuda a dar soporte y rigidez
al cuerpo humano. El desarrollo de materiales ceramicos para la
fabricacion de injertos oseos a base de hidroxiapatita (HAp), ha
tenido un desarrollo importante en los Gltimos afios. Estos injertos
deben cubrir ciertos requisitos para cumplir con su funcion como
son, la penetracion, ademas deben permitir la distribucién y
proliferacion celular, las propiedades mecanicas adecuadas, la
biodegradacion controlada, la facilidad de fabricacion, entre otras.
En este trabajo se presenta la sintesis y caracterizacion de un
composito de tipo PVA/HA, variando la concentracion de PVA. La
estructura y composicion del material fueron analizados por FTIR y
DRX; mientras que se realizaron ensayos de microdureza tipo
Vickers. En las pruebas de microdureza Vickers el valor mas alto en
las muestras se obtuvo en HAp/PVA 5%.

Palabras clave— Hidroxiapatita (HAp), Alcohol polivinilico
(PVA), bulks, microdureza,

I. INTRODUCCION

Los biomateriales son materiales que se usan para
fabricar dispositivos que cumplen una funcioén en el cuerpo
de wuna manera segura, confiable, econdémica y
fisiologicamente aceptable [1-3,4]. En este siglo, la
produccioén de biomateriales para el sistema 6seo ha ganado
mucha atencién, y dentro de estos materiales estan los
cerdmicos en especial la hidroxiapatita (HAp), que es un
material que tiene un gran campo de investigacion
especialmente en ingenieria de tejidos y ademads, es el
componente principal del hueso [5,6]. La HAp se presenta
como una de las mejores opciones en el desarrollo de
andamios 6seos, debido a su conocida biocompatibilidad, sus
propiedades osteoconductivas, caracteristicas biologicas y
una fuerte similitud quimica con la fase inorganica del hueso
humano [7,8].

La HAp es un biomaterial no metalico e inorganico con
estructura cristalina perteneciente al grupo de las
bioceramicas. Se comporta como un material osteoconductor
que permite ser invadido por tejido conectivo proveniente del
hueso que lo rodea para luego osificarse [9], esta formado por

biocristal que contiene &atomos de calcio, foésforo, e
hidrégeno, de acuerdo con su formula Ca;o(PO4)s(HO), [10].

En los ultimos afos, la hidroxiapatita de tamafio
nanométrico (nHAp) con estequiometria apropiada,
morfologia y pureza ha ganado gran interés en la
investigacion cientifica. La HAp con tamafo de grano <100
nm en al menos una direccion tiene una alta actividad
superficial y una estructura ultra fina similar a la mineral
encontrado en tejidos duros [12,17-20]. El método de
obtencion de HAp para ser utilizada como sustituto dseo,
debe ofrecer un producto de alta pureza, rendimiento, rapidez
y bajo costo, y contar con propiedades como bioactividad,
biocompatibilidad, osteoconductividad y unién directa al
hueso [15].

Las hidroxiapatitas sintéticas, se obtienen a partir de
fosfatos calcicos a través de un proceso de sintesis como la
precipitacion por via humeda [16], a partir de los 600 °C de
tratamiento térmico la cristalinidad del fosfato se incrementa
dando como resultado una mejor caracterizacion de la HAp
estudiado mediante el método de difraccion de rayos X
(DRX) [17]. En la naturaleza los fosfatos se pueden encontrar
principalmente en los corales marinos, en los esqueletos de
los vertebrados, entre otros minerales organicos; y en el hueso
estd siempre acompafiada de estructuras organicas como el
colageno. Sin embargo la fragilidad y el bajo rendimiento de
estabilidad mecénica de la hidroxiapatita (HAp), limita el uso
para regeneracion por no ser buen osteoconductor, debido a
la porosidad que se necesita para obtener esta propiedad [18].

La resistencia mecanica de la HAp, depende del tamafio
del grano, su distribucion, porosidad y otras caracteristicas
microestructurales  [19,20].  Recientemente se  han
desarrollado estudios sobre los efectos que causa el alcohol
polivinilico (PVA) en la mejora de la bioactividad, donde
evidencian aumentos en la osteoconduccion afiadiendo PVA
a la hidroxiapatita y de los valores de las propiedades
mecanicas para aplicaciones de ingenieria de tejidos Oseos
[21,22].

Los hidrogeles son empleados principalmente en el
desarrollo de protesis para cartilagos, como el PVA que tiene
muchas propiedades que permiten el buen transporte de las
células, es biocompatible y tiene buena adherencia celular
[23,21]. El PVA es un polimero sintético utilizado en
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aplicaciones  industriales, comerciales, médicas y
alimentarias, incluidas resinas, lacas, hilos quirargicos y
aplicaciones de contacto con alimentos [24,25].

En ingenieria de tejidos, se han estudiado los andamios
basados en PVA para sustituir los injertos artificiales
disponibles actualmente [26], tiene una respuesta favorable a
las células vasculares en los cambios en la estructura del
hidrogel [27] y se ha usado PVA para cultivar células vivas,
porque tales hidrogeles tienen poros grandes y permiten la
degradacion [28]. En general el PVA tiene caracteristicas
adecuadas como material de refuerzo para materiales
compuestos ceramicos gracias a las altas prestaciones
mecanicas que incrementan la resistencia de los materiales
compuestos con PVA [29].

II. METODOLOGIA

A.  Obtencion de compositos de HAp/PVA

La sintesis de HAp/PVA se hizo por un reactivo de
hidréxido de calcio (J.T. Baker) de formula Ca(OH), y fue
preparada usando diferentes porcentajes de PVA en funcion
del peso del hidroxido de calcio. Los porcentajes de peso
fueron 0, 1.25, 2.5, 5.0%, la muestra de 0% es una sintesis de
HA sin PVA. Las muestras con peso de PVA se disuelven en
agua des ionizada con agitacion de 12h obteniendo una
solucion homogénea. Similarmente. el hidroxido de calcio, se
disuelve en agua des ionizada dejando agitarse por 6h
formando hidréxido de calcio Ca(OH),. Después de obtener
soluciones homogéneas, la solucion de hidroxido de calcio es
afiadida a la solucién de PVA gota a gota con agitacion
constante durante 5h. La solucion acido fosforico (H3POs) se
disuelve en agua desionizada, y se afiade gota a gota a la
solucion de Ca(OH),+PVA, terminando se dej6 agitando 24h
y posteriormente se dejé sedimentar 24h. Las particulas
sedimentadas fueron purificadas, filtradas y después secadas
en un horno a 50°C por 24h. Una vez obtenidos los
compositos se realizaron los bulks para los ensayos en un
molde de 13mm de didmetro por 35mm de alto aplicando una
presion de 10000Kg. Los bulks elaborados con didmetros de
13mm y una altura de 4mm, se muestran en la Figura 1.

Figura 1. Bulk de HAp/PVA 5%

B.  Caracterizacion de compositos de HAp/PVA

Se obtuvieron difractogramas de rayos X, en un equipo
TNX EASYX600, con los siguientes parametros: rango de
medicion entre 5° y 80°, el tamafio de paso fue de 0.021° y el
tiempo por paso es de 0.1 segundos con CuKa (1.5406 A);
basado en la ley de Bragg. Los espectros IR de las muestras
se obtuvieron en la region del espectro 4000cm™ a 500cm™,
usando un espectrofotometro FT-IR Thermo Nicolet iS5. El
principio basico detras de la espectrometria molecular es que
las moléculas absorben energia de la luz en longitudes de
ondas especificas, conocidas como sus frecuencias de
resonancia (vibracion).

Se analizo el tamafio de particulas por la técnica de
difraccion laser en un equipo Mastersizer Malvern, funciona
de modo que las particulas pasan a través de un rayo laser
dispersando la luz en un angulo que estd directamente
relacionado a su tamafio: si las particulas son grandes el
angulo de dispersion es pequefio y si las particulas son
pequeiias el angulo de difraccion es grande, se supone una
forma esférica para las particulas.

Se realizaron ensayos de micro dureza tipo Vickers a
diferentes cargas, 500, 100 y 50 gf, y también se tomaron
micrografias para observar la huella de micro dureza a las
muestras en forma de bulks de HAp/PVA. Las pruebas se
realizaron en un microdurémetro CV400DTS con el
indentador tipo Vickers y las huellas de la indentacién de las
muestras fueron medidas con una resolucion de 20X en un
microscopio NIKON ECLIPSE MA 100.

III. RESULTADOS

La combinacion de PVA y HAp, ha demostrado tener un
comportamiento positivo en las propiedades mecanicas del
compuesto [30]. Se presentan los resultados de la influencia
y la cantidad del PVA sobre los cristales de HAp en las
diferentes concentraciones antes mencionadas. Para estudiar
el compuesto se uso la técnica de DRX y FTIR.

Los planos de reflexion correspondientes a los picos
espectrales caracteristicos de DRX del nano compuesto puro
HAp y de los compositos HAp/PVA de las muestras se
observan en la Figura 2 [23], [31], la formacion de la fase
cristalina de la hidroxiapatita sin y con las diferentes
concentraciones de PVA en HAp no causo efectos aparentes
en la posicion de los picos observados. Los picos principales
de difraccion observados para los compuestos de HAp:
25.54°, 27.6°, 28.8°, 31.5°, 32.4°, 33.5°, 38.6°, 39.2°y 45.9-
48.5°. Pero para los compuestos de HAp/PVA: 25.54°, 31.5°,
32.4°, 33.5°, 38.6°, 39.2°, 45.9-48.5°. Que representan
respectivamente el espaciamiento de hidroxiapatita (HAp)
por lo que el patron de difraccion de DRX de los compuestos
muestran las fases cristalinas que corresponden a HAp [32].
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Figura 2. DRX de las muestras del composito de HAp/PVA.

En la Figura 3 se muestran los espectros FTIR de las
muestras de HAp y los compositos de HAp/PVA. Se pueden
observar vibraciones a 3240 y 3374cm™ correspondientes al
grupo de los fosfatos (PO4). La banda en 560cm'se atribuye
a los modos de vibracion de los grupos tetraédricos regulares
de PO,. Las bandas observadas a 602cm™! corresponden a los
modos de flexion de P-O y de estiramiento O simétrico. La
red H,O existe en el intervalo 1640cm’!, mientras que las
bandas observadas entre 3400-3750cm’! se superponen a los
grupos O-H [32,33].
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Figura 3. FTIR de los compuestos de HAp/PVA.

Los resultados obtenidos de tamafio de particula se
muestran en la Tabla 1, las particulas mas grandes se
registraron en el compuesto que tiene el mayor porcentaje de
peso (5.0% de PVA) con 486pum.

TABLA 1
TAMANO DE PARTICULA DE LOS COMPOSITOS DE TIPO
HAP/PVA A DIFERENTES PORCENTAIJES DE PESO.

No. Muestra Tamafio de particula (um)
1 HAp 222.79
2 HAp/PVA-1.25 280.31
3 HAp/PVA-2.5 293.60
4 HAp/PVA-5.0 486.70

Los resultados de los calculos de Dureza Vickers (HV)
se muestran en la Tabla 2, el valor maximo de microdureza
Vickers fue en HAp/PVA 5.0% con 48.33HV.

IV. DISCUSION

El compuesto de HAp muestra los picos de cristalinidad
caracteristicos en el ensayo de DRX, conforme aumenta el
porcentaje de PVA se alcanza a apreciar una disminucion en
la pureza de HAp al disminuir la cristalinidad del compuesto
excepcion de la muestra con 2.5% de PVA que muestra picos
mas definidos de 31.5° a 33.5°, sin embargo los picos de 27.6°
y 28.8° que se aprecian en la muestra de HAp sin PVA van
desapareciendo en las muestras conforme aumenta el
porcentaje de PVA, Aunque los picos de 45.9° a 48.5° son
mas definidos en las muestras de que incluyen PVA.

TABLA 2
VALORES PROMEDIO DE LA MICRODUREZA VICKERS (HV)
MEDIDA EN LAS MUESTRAS DE HAp/PVA A DIFERENTES

PORCENTAJES DE PESO.
Cargas aplicadas
Muestra
50gf 100gf 500gf
HAp/PVA 1.25% 4297 +3.61 3550+ 1.86 43.27+3.23
HAp/PVA 2.5% 35.73+£1.22 36.33£2.53 39.10+£2.25
HAp/PVA 5.0% 42.97+1.70 42.83 £1.94 48.33£2.21

De acuerdo con la Tabla 1, se observa un incremento del
tamafio de particula conforme aumenta la concentracion de
PVA en peso de HAp, el mas notable el de 2.5% a 5.0% con
un incremento del tamafio de particula de 65% respecto a la
muestra de HAp/PVA 2.5%. La dureza Vickers con
excepcion de la muestra con el porcentaje de 0% de PVA
(HAp), la cual no fue apta para prueba ya que presenta
fracturas al momento de aplicar la carga, gracias a la falta de
elasticidad por no contar con las propiedades elésticas del
PVA y debido la naturaleza de los materiales ceramicos con
tendencia a ser materiales fragiles, el valor de microdureza
mas alta registrada es en la muestra de HAp/PVA 5.0% con
una carga de 500gf de 48.33HV el promedio de todas las
muestras es de 40.8 £ 4.37.

V. CONCLUSION

Las muestras de HAp/PVA siguen conservando las
propiedades cristalinas de la HAp, pero se ven mejoradas
gracias a las propiedades elasticas del PVA. Esto se observa
en la microdureza del material ya que puede soportar mas
carga sin fracturarse y le proporciona al material la capacidad
para deformarse mas, manteniendo las propiedades
estructurales de la HAp.
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