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. idroxiapatita

e’

Es una ceramica de fosfato de calcio que
constituye el principal componente de

dientes y huesos en vertebrados.
Representa la mayor proporcion de la

composicion elementar del cuerpo

humano. Toscamente hablando, podemos \

decir que el cuerpo humano esta

COI’IlpU.CStO de tres componentes

principales, que incluf agua, colageno y

-

hidroxiapatita, es la fase mine}fal.
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OBJETIVO GLOBAL

OBJETIVOS ESPECIFICOS

RESULTADOS ESPERADOS

RESULTADOS

INSTITUCIONES Y PERSONAL INVOLUCRADO

* SINTETIZAR Y CARACTERIZAR
HIDROXIAPATITA POR EL METODO
SOL-GEL

* PRODUCIR Y CARACTERIZAR
SCAFFOLDS PARA APLICACIONES

EN REGENERACION DE TEJIDOS
OSEOS. | 4




OBJETIVO GLOBAL
OBJETIVOS ESPECIFICOS
RESULTADOS ESPERADOS

30t pne RESULTADOS
* comprobar la reproducibilidad de la ruta sol-gel |\ <1irUcIONES Y PERSONAL INVOLUCRADO

aplicada en la produccién de la Hap;

* estudiar e identificar los pardmetros que
influencian en la sintesis;

* Producir espumas cerdmicas (scaffolds) de
hidroxiapatita en diferentes tamaios de poros y
diferentes distribuciones de porosidades;

* realizar ensayos in vitro, utilizando soluciones
simuladoras de fluidos corpéreos de forma a
evaluar la deposicidén o precipitacion de apatita en
la superficie de los scaffolds;

* estudiar la influencia de tamano y distribucion de
poros en relacién a la resistencia mecdnica a

compresion,
* Caracterizar tanto el polvo sintetizado como los
scaffolds, antes y después, de los ensayos.




Sintetizar la hidroxiapatita siguiendo los A e

procedimientos establecidos en nuestro laboratorio. OBJETIVOS ESPECIFICOS
. . RESULTADOS ESPERADOS
* Obtener scaffolds biocompatible y osteoconductores, RESULTADOS

con control de tamafio y distribucién de poros, con el INSTITUCIONES Y PERSONAL INVOLUCRADO
objetivo de favorecer la adhesién celular.

* Caracterizar la hidroxiapatita de acuerdo a
estdndares internacionales, de forma a que el

producto desarrollado sea de calidad internacional -m
y competitiva a nivel mundial, y patentable.
BAEIREy

e Obtener scaffolds con resistencia mecdnica relativa
igual o superior al reportado en la literatura.
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OBJETIVO GLOBAL

* Polvo de HAP calcinado y caracterizado OBJETIVOS ESPECIFICOS
RESULTADOS ESPERADOS

RESULTADOS
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e Scaffold OBJETIVO G,LOBAL
i OBJETIVOS ESPECIFICOS
Microporoso RESULTADOS ESPERADOS

RESULTADOS
LA E -

INSTITUCIONES Y PERSONAL INVOLUCRADO
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OBJETIVO GLOBAL

OBJETIVOS ESPECIFICOS

RESULTADOS ESPERADOS

RESULTADOS
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RESUMEM
sta fase del proyecto tiene como cbjetivo realizar &l ensayo de
degradacién de la hidroxiapatita sintetizado en nuestro
laboratono en fases anteriores, por medio del ensayo i witro en
solucion de corpdrea simulade. Para ello, se utilizd el suero
fisiclogico comercial. Las muestras pos ensayo fueron analizadas
por difraccion de rayos-x.
INTRODUCCON

Los biomateriales, ademas de la propiedad de bicompatibilidad,
deben tener una welocidad de biodegradacion que sea
compatible con la velocidad de regeneracion gsea. Existen dos
métodos de ensayos gue deben ser usados para medir la
liberacion de calcio a la scludon (degradacion), los ensayos in
witro & im vivo. Los ensayos in vitro se realizan a los biomateriales
para proyectar su comportamiento en el ambiente biclogico,
utilizando soluciones corporeas simuladas, bajo el control del pH
y de la termperatura (Ramakrishna et al. 2010, Ammar et al, 2015).

Esta fase del proyecto tiene como objetive medir la velocidad de
degradacion de la hidroxiapatita, gque esta directamente
relacionada a la liberacién de caldio a la solucion corpdrea, gue
en este caso fue utilizado el Suerc fisiologico. La degradacion fue
medida a partir de los analisis de DRX.

MATERIALES ¥ METODOS
Para la realizacion del ensayo in vitro fueron utilizados 200 mg de
pohlio de hidroxiapatit, que fueron adicionados a tubos de 50mL
conteniendo 40 ml de swero fisiclogico. Los tubos fueron puestos
bajo agitacion constante a 100 rpm en una mesa agitadora de la
marca QUIMIS, Fig. 1. El ensayo fue realizado por triplicado por
diferentes intenvalos de tiempeo, 6 24 y 48 horas. Las muestras
fuercn analizadas por DRX para medir la perdida de cristalinidad
de las mismas y determinar la velocidad de degradacion.

RESULTADOS

En la Fig. 2 se puede verificar una disminucién progresiva en la
altura de los picos a medida que aumenta el tiempo de
contacto del polvo con la solucion, lo que significa una pérdida
de cristalinidad y por lo tanto una interaccion con el suero.

" 68 financiado por el CONACYT a

Fig. 1. Materiales utilizados en el ensayo: (3) muestra en polvo
de hidroxiapatita, {b) frascos bajo agitacion y {2 mesa
agitadora.
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Fig. 2. Espectros de DRX del ensayo in vitro de los diferentes
tiempos de muestreo.
COMCLUSIOMES
De acuerdo con los resultados, es posible nos certificar que la
hidroxiapatita sigue la tendencia y que responde de forma
positiva bo esperade, que consiste en una degradacion gradual
¥ uniforme. De acuerdo con lo reportado en la iteratura.
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EFFECTS OF DRYING METHODS ON THE MICROSTRUCTURE
OF BEIPHASIC CALCIUM PHOSPHATE CERAMICS OETAINED
BY SOL-GEL
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Abstract. Biphasic calcium phosphate cenmics have a wide range of pofential aoplicofons as bome
substinites, becouse gf the combined properties of ostecconductviy and resorbabily from
hydroxyapatite a.rm‘ﬁTGP respeciivaly. The am qf this shudy was fo evaluate the gffecr aff drying
method: on the microstuchre of biphasic calcium phosphate (BCP) ceramics obimined &y sol-gel
tecinigue. BCP powders ware pynthesized By alcohelic sol—gel marhod and dried to either myffle-fionace
ar 200°C2h with hexting rate of 7°C/min (BCP-MDY or freese-dryimg (BCP-FD), Sofbre colcination in
air a S00°C/2h with heatng rate gf 3°Cimin. The pmitherized povwders were characierized by scanming
electron microscopy (SEM), T-ray diffraction (ARD), Fourfer mangform mfhared specroscopy (FTIR),
eranulomery and BET rurface area analysis. The powders were processed by wmimeial prersing ar 300
MPa inte cyitndricai-chaped sompies. The groon micro and Macroporous sampies were air-tintered of
107002k with heating rate of J0°Cmin, and flrther characterized by Fourier m.ﬁﬁ:m imfrared
specroscopy (FIIR) amd X-Ray Diffaction (RD). Rewt indicered thar e disoiburion of
aelomerates and surface area of BCP powders were sienificantly influenced by :.’u drying mathods.
XRD analysis revesied that HAP phase contained in BCP-MD powder undenvens partial rangbrmation
inte §-TCP giter sinterine, sugperting hiphar particie reacivity. However, titered BCP-FD 1ampie bapr
biphazic arpect from the powder and prosented no race of pyraphosphate phase in the FTIR spectorum. In
conciision, freeze-drying method produced a povder with better femnures for preventng partial Hap -
TCP phase frangformaton.

Eeywords: Biphasic calcium phosphate cevamics; sol-gel pmthesiz; drying methods;
biomaterials.

Introduction

In the area of biomatenals, caleram phosphates are charactenzed by thew
considerable biocompatibility and good response to the host tisswe, due to then
remarkable smmlanty to the bone mineral phase. Calemum phosphate ceranmes have a
wide applicability in the orthopedic and dental area, to replace or repair damaged body
parts. In parheularly, hydroxyvapatite (HA), tnecaleram phosphate (TCP), and thewr
biphasic combinations are important bioceramuc in the replacement of hard fissues,
because they can form a strong bond wath the bone and favor bone formahon (Regl and
Calbet., 2004). Cuwrent homedical applicatons of calenmm phesphate bioceranucs
include replacements for lups, knees, teeth, tendons and hzaments, as well as repawr for
penodontal dizease, maxillofacial reconstuchon, auzmentaton and stabibizaton of the
Jjawbone, spimal fuston and bone fillers after tumor surgery (Dovozhkm 2010).

It 15 known that certain phases of these compounds are more stable 1n contact wath
body flmds than others, therefore thewr application depend on specific charactenstics of
each of these phases. Geperally synthetic biocerammes exhabit problems ansing from
chemmical defiects or processing, which limut the control of morphology, crvstallimty,
swrface properties and reactrvity m the body (Lobo and Avinzeh 2010}

Even though advances have been made in processing technology that lead to
materials with mmproved properties, optimuzation 15 shll sought in the preparation
methods for obtaiming biomaterials that have optimal biological properties for their
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ABSTRACT

Caicium phogphate ceramic have thown @ wide range ¢f appiicability in orthopedic and denstal areas,
substimting or repairing lost or damaged bedy parts. Specifficaily, biphasic caicium phosphates (BCF)
et @ Ipecinl afentfon due o e comfroiled  bivacindy omd  eguiiivium,  between
resorption/soiubiiEation processes, when i contact with body fuids. The present work aimed fo sfudy the
influence of aemg tme @ ebigining of BCP By sel-gel methed, compozed of Hydroxyoparite and §-
tricalcium phosphate phetes. The sampies were aged in ovem for 24, 45, 72 and 96 howrs ar 60°C and
charactarizad by Fouwrtar Trangform Dyrared Spectroscepy and X-ray Diffraction techniques. decordmg
i the resuits, the agmg tme ployed a fimdamental rele on the calcium phesphater phases and on the
crystaliiyy of samples. Dnder tuch comditions, the opimal rowses for eburining BCP wore thosne

rorrespondimg fo the aging times of 24 and 72 howrr. However, the sample aged for 70 howrs presenied
Ereater crystelimify in comparizon with the sampie cged for 24 hours, evincng the Mmrr aff aEing
me on BCP.

Esywords: Biphasic calcium phosphate ceramics; sol-gel swmthesiz; aging time;
crystallinity; Womatarials.

L INTRODUCTION

In biomaterials field, calemm phosphates are known for ther biocompatibility
and optimal hologeal response from bost issue, due to spmlanty to the mmeral phase
of bone. They have a wide range of applicability m orthopedic and dental field,
substiuhing or repaining damaged or lost body parts.

Hydroxyapatite (HAp), tncalcium phosphate {TCP), and thewr biphasic combinahons
(BCP) consttute miportant hiocersmie matenals for replacement of hard fissues, as a
result of a strong bond with mineral content, Inducing bone formation (Vallet-Fegi and
Gonzilez-Calbet, 2004).

Certain phases of these compounds are more stable than others when m contact with
body flnds. Therefore, thew applications depend on specific charactenstics. Chemieal
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