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RESUMEN

La hidroxiapatita (HA, Caio(PO4)s(OH)2), es un fosfato de calcio de composicion quimica similar al
componente inorganico de huesos y dientes. Actualmente, este material es usado en diversas formas como
sustituto éseo, gracias a sus propiedades de biocompatibilidad, bioactividad y osteoconduccién. [1]. Hoy en
dia, resulta necesario implementar métodos de sintesis que permitan obtener biomateriales jerarquicamente
estructurados, por ello, en este trabajo se sintetizaron nanoparticulas de HA Utiles para el desarrollo de
biomateriales nanoestructurados por via hidrotérmica[2]. El método propuesto permite sintetizar en una
sola etapa HA cristalina en condiciones de reaccion relativamente moderadas, como asi también, modificar
la morfologia y el tamafio de los cristales obtenidos mediante la inclusion de diversos aditivos. En este
estudio se utilizaron hidréxido de calcio (Ca(OH).) y acido ortofosforico (HsPOs) como precursores de
sintesis y ademéas se emplearon hexametilentetramina (HMTA) y bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB)
como aditivos de sintesis. Se estudio el efecto de cada aditivo sobre la morfologia de las particulas
obtenidas y se analizo la influencia de la velocidad de enfriamiento sobre las caracteristicas de los cristales
obtenidos.

La sintesis se llevo a cabo en un reactor de acero inoxidable a 120 °C durante 12 h, con una relacién molar
Ca/P = 1,67. Los aditivos se agregaron respetando la relacion Ca/HMTA = 1/0,5 molar y la concentracion
micelar critica (1 mM) para el CTAB. Se aplicaron dos velocidades de enfriamiento: vi= 1,7°C/min
(enfriamiento répido) y V.= 0,07°C/min (enfriamiento lento). Los productos obtenidos fueron lavados,
filtrados y secados a 60°C. Los polvos resultantes fueron caracterizados mediante Difraccion de Rayos X,
Espectroscopia Raman, Microscopia Electrénica de Barrido y Analisis de Tamafio de Particula (DLS).

Los resultados mostraron que se obtiene HA como Unica fase, y que el tamafio y distribucion de particula se
ve afectado por la presencia de aditivo y/o velocidad de enfriamiento.

ABSTRACT

Hydroxyapatite (HA, Cai0(PO4)s(OH).), is a calcium phosphate having a similar chemical composition to
the inorganic component of bone and teeth. This material is currently used in various forms as a bone
substitute due to its properties of biocompatibility, bioactivity and osteoconduction[1]. It is necessary to
implement methods of synthesis to generate hierarchically structured biomaterials. Therefore, this work
proposes synthesizing, via a hydrothermal method, HA nanoparticles for the development of nanostructured
biomaterials [2]. The proposed method allows to synthesizing crystalline HA in a single step under relatively
mild reaction conditions, as well as modifying the morphology and size of the obtained crystals by including
different additives in the reaction medium. In this study, calcium hydroxide (Ca(OH),) and orthophosphoric
acid (HsPO.) were used as precursors of HA and hexamethylenetetramine (HMTA) and
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) as additives. The effects of each additive on the morphology of the
HA particles, and the influence of the cooling rate on the characteristics of the obtained crystals, were
analyzed.
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In a typical synthesis, a Ca/P molar ratio of 1.67 was used, at 120 ° C in a hydrothermal reactor during 12
h. The additives were added Ca/HMTA = 1/0.5 molar and Critical Micelar Concentration (1 mM) for CTAB,
and two cooling rates, Vi = 1.7 ° C / min (rapid cooling) and V, = 0.07 ° C / min (slow cooling) were
applied. The obtained precipitates were washed, filtered and dried at 60 °C. The synthesized powders were
characterized by X-Ray Diffraction, Raman Spectroscopy, Scanning Electron Microscopy and Particle Size
Analysis (DLS).

The findings demonstrate that single phase HA was obtained, and that both the cooling rate and presence of
additives greatly modify the particle size and size distribution.
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