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RESUMEN

Las ceramicas de fosfatos de calcio buscan dar solucién al relleno de una cavidad y a su futura
colonizacion por nuevo tejido 6seo. Estas ceramicas son biocompatibles y osteoconductoras. En
general, cualquier cemento estd formado por dos fases, una solida en forma de polvo y otra
liquida, que al mezclarse forman una pasta que se endurece con el tiempo. El objetivo principal
de este trabajo es la elaboracion de un cemento 6seo de fosfato triclcico alfa (a-TCP) a partir de
hidrogeno fosfato de calcio (CaHPQO,) y carbonato de calcio (CaCOs3). Para obtener la fase a-
TPC, fueron mezclados estequiométricamente estos dos polvos de alta pureza (CaHPO, y
CaCO0g), en un molino centrifugo marca S1000 Tesch, con cuerpos moledores de zirconia (ZrO,)
por un periodo de 7 min a 175 rpm. Luego se utilizé un horno de alta temperatura llevando la
muestra hasta 1400°C, e inmediatamente se realizo un enfriamiento forzado con aire, con el fin
de evitar la formacién de fases no deseadas como el B-TCP. Fueron elaboradas 7 sintesis, cuya
granulometria se acondicion6 en un molino, por un periodo de 10 min a 250 rpm. Para identificar
las fases obtenidas, se realizaron pruebas por difraccion de rayos X (DRX) a cada una de las
sintesis. Los resultados de las pruebas de DRX mostraron que siguiendo los procedimientos
establecidos, es posible obtener la fase a, indispensable un cemento 6seo.
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ABSTRACT

Calcium phosphate ceramics seek to solve the filling of a cavity and its future colonization by
new bone. These ceramics are biocompatible and osteoconductive. In general, any cement is
formed by two phases; a solid powder and a liquid, which when are mixed form a paste that
hardens over time. The main objective of this work is to develop a bone cement alpha tricalcium
phosphate (a-TCP) from calcium hydrogen phosphate (CaHPO,) and calcium carbonate
(CaCOs). For o-TPC phase were mixed steichiometrically these two high purity powders
(CaHPO,4 and CaCQOg) in a centrifugal mill Tesch S1000 mark with grinding media of zirconium
(ZrO,) for a period of 7 min at 175 rpm. Then was used a high temperature furnace taking the
sample to 1400 ° C, follow by a forced cooling with air, in order to avoid formation of
undesirable phases such as B-TCP. Seven syntheses were prepared, whose particle size was
conditioned in a mill, for a period of 10 min at 250 rpm. To identify the phases obtained, tests
were conducted by X-ray diffraction (XRD) to each synthesis. The results of XRD tests showed
that following established procedures, it is possible to obtain the o phase, essential bone cement.
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1 INTRODUCCION

Las fracturas en el sistema 6seo son comunes a lo largo de la vida del ser humano, éstas se
presentan ya sea por esfuerzos excesivos, en accidentes, o por la fragilidad del tejido éseo como
consecuencia de patologias que comprometen tanto la movilidad, como la salud del paciente. De
esta manera, contribuir en la reduccion de la morbilidad y mortalidad en aquellos que padecen
estas enfermedades, debe ser objeto de estudio de diversos campos del conocimiento cientifico.

Debido a las conocidas limitaciones que ostentan los injertos 6seos, se han estudiado variados
biomateriales que pueden tener utilidad como sustitutivos dseos, sobresaliendo especialmente las
ceramicas de fosfato de calcio, dado que exhiben reconocidas propiedades osteoconductivas y
son capaces de otorgar un andamiaje que en forma progresiva es sustituido por tejido 6seo
diferenciado [1].

En cuanto a la fabricacion de los ortofosfatos, los procesos se pueden clasificar en dos tipos de
acuerdo a las piezas cerdmicas a obtener, ya sean densas, porosas 0 la deposicion como
recubrimiento sobre un sustrato metalico inerte. Entre estos procesos se encuentran: procesos de
alta temperatura y baja temperatura [2]. En este trabajo, para la elaboracion de los cementos
6seos fue empleado el proceso de alta temperatura.

En primer lugar, los procesos de alta temperatura son utilizados principalmente en la obtencion
de piezas porosas y densas, en la que los polvos formadores son sometidos a tratamientos
térmicos de elevadas temperaturas. En segundo lugar, los procesos de baja temperatura se
caracterizan por la precipitacion de los ortofosfatos por medio de técnicas de sol — gel; ademas
cuando se habla de cementos de fosfatos de calcio se entiende también por procesos de baja
temperatura a la reaccién de fraguado, que ocurre una vez se adiciona un medio acuoso a los
polvos ceramicos [3,4].

En este trabajo se elabord un cemento dseo de fosfatos de calcio a partir de hidrogeno fosfato de
calcio (CaHPO,) y carbonato de calcio (CaCOs), partiendo de la caracterizacion de las materias
primas con analisis de tamafio de particula (DTP). Se utiliz6 un horno de alta temperatura
llevando la muestra hasta 1400°C, e inmediatamente se hizo un enfriamiento forzado con aire,
con el fin de evitar la formacion de fases no deseadas como el B-TCP. Posteriormente las
muestras obtenidas fueron molidas y caracterizadas por DRX, para verificar la formacion de las
fases requeridas para la obtencion del cemento 0seo.

2 MATERIALES Y METODOS

Para obtener un cemento 6seo de a-TCP se us6 como materias primas de partida, un fosfato y un
carbonato de calcio de alta pureza, el CaHPO, (hidrogeno fosfato de calcio, Sigma, ref. C7263) y
el CaCO3 (Carbonato de calcio, Merck, ref. 102059). Los polvos de partida fueron analizados por
DTP, en un equipo de marca Master Sizer 2000 E, con accesorio Hydro 2000 (MU)A, Modelo
general, empleando agua como medio dispersante.
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Para garantizar que la fase alfa se formara, fue necesario realizar la mezcla estequiométrica de los
polvos, en un molino centrifugo de alta energia marca S1000 Restch, con dos tipos de cuerpos
moledores esféricos. Cuatro esferas grandes de circonia de 2.9 cm de diametro y cinco esferas
pequefias de 1.9 cm de didmetro. La velocidad de homogenizacion fue de 150 rpm durante 7 min.
La reaccion que se da entre el CaHPO,y el CaCOg3 se muestra en la reaccion 1.

C&COg(S) + 2Ca (PO4)2(5) —> Cas (PO4)2(S) + CO» O H,O (@ (l)

La manipulacion de los polvos, fue realizada con la mayor esterilidad posible, asegurando una
limpieza adecuada del molino, al igual que los recipientes, herramientas y superficies que
tuvieron contacto con los polvos.

Una vez se homogenizaron los polvos, se ubicaron en un crisol de platino, para de evitar la
contaminacion por difusion de iones metélicos. Posteriormente se siguid el ciclo de
calentamiento que aparece en la . Esta secuencia de calentamiento se realizd siguiendo
recomendaciones de estudios previos [5]; ademas como se puede observar, la velocidad de
calentamiento fue lenta, con el fin de evitar el desprendimiento prematuro de CO;, que pudiera
generar contraindicaciones fisicas o quimicas entre los materiales de partida; ademas garantizar el
funcionamiento adecuado del horno. La temperatura de sostenimiento final fue escogida,
tomando como guia el diagrama termodinamico de fases del sistema CaO-P,0s [5,6]. En la
figura 1, se muestra el ciclo térmico empleado para obtencién del cemento 6seo.
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Figura 1. Ciclo de calentamiento para la sinterizacion del cemento 6seo de a-TCP [5,6].

A cada muestra sintetizada, que en total fueron 7; se les realiz6 una prueba de DRX en un
diafractometro PANalytical de referencia EMPYREAN, la fuente de radiacion empleada fue de
cobre (Cuka, A = 1.540598 A); los parametros eléctricos corresponden a 45 kV y 40 mA. La
prueba se realizé con un angulo de barrido 26 en un rango entre 5° y 70° y un paso de 0.05°, con
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el fin de alcanzar una mayor precision y definicion de los picos. Los resultados de la prueba de

DRX fueron similares, por lo que se agruparon todas las muestras sintetizadas para realizar toda
la parte experimental.

3 RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 Distribucion de tamafio de particula (DTP), a los polvos de partida

Los resultados de DTP, obtenidos de los polvos de partida se muestran en las figuras 2 y 3,
mostradas a continuacion.
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Figura 2. Resultados de los analisis de DTP para el CaCOs.
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Figura 3. Resultados de los analisis de DTP para el CaHPO,.

En la figura 2, se observa que la muestra presenta una distribucion trimodal con un d;o de 10.591
um, un dso de 21.861 um y un dgg de 40.177 um. Para la figura 3, se observa una distribucion
bimodal con un djo de 2.501 um, un dsp de 15.187 pum y un dgo de 32.878 pum, estos tamafios son
adecuados para la elaboracion de los cementos dados que evitan la preparacion de los polvos de
partida y garantizan una mayor homogeneidad en su distribucién, algo que es maés dificil de
lograr cuando se deben hacer acondicionamiento previo a este tipo de materiales. Estos tamafos
reflejan un area superficial de contacto adecuada que promueve una buena reactividad de los
polvos durante la fase de sinterizacion.

La prueba de difraccién de rayos X se realiz6 como control a las 7 muestras obtenidas, a fin de
verificar la formacion de las fases de a-TPC en cada una, correspondientes a los cementos 0seos.
Los resultados de las pruebas de control realizadas a los cementos 0seos obtenidos, se muestran
en la figura 4.
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En la figura 4 se observan los picos obtenidos por DRX, en ellos se evidencian patrones
caracteristicos de la fase o del fosfato tricalcico (01-070-0364), obtenidos de la base de datos del

software HighScore plus PANalytical; en las que se muestra el patron para el &ngulo 26, en rango
de 0° a 40°; la cristalografia obtenida fue monoclinica P21/a.

En las sintesis elaboradas, se obtuvo un pico de la fase p a 27.76° lo que indica que el
enfriamiento utilizado no fue lo suficientemente severo, para lograr la formacion de la fase o que

se esperaba, sin embargo, la aparicion de este pico no afecta significativamente el desempefio del
cemento éseo [6].
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Figura 4. Resultados de DRX obtenidos para las 7 muestras de los cementos 6seos y la muestra
patron.

4 CONCLUSIONES

En este trabajo se concluye que para la obtencion de un cemento dseo de fosfato de calcio alfa se
requiere de un control riguroso de los protocolos de elaboracion, esto a fin de asegurar la
reproducibilidad en cada sintesis; adicionalmente la presencia del pico de fase tetragonal B-TCP,
es posible controlarlo con un tratamiento de enfriamiento riguroso; sin embargo la presencia de
esta fase encontrada no constituye un efecto adverso a las propiedades de biocompatibilidad y
osteoregeneracion, como se ha constatado en otras investigaciones [5,6,7].
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