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RESUMEN 

La hidroxiapatita es un biocerámico fundamental para los huesos de los vertebrados, debido 

a que es el principal componente de la fase inorgánica del tejido óseo. Este puede extraerse 

de diferentes fuentes orgánicas, siendo el bovino una de ellas. Asimismo, el titanio es un 

material biológicamente inerte utilizado en implantes odontológicos; sin embargo, para que 

este último no genere repercusiones a largo plazo en el sistema receptor, se opta por un 

recubrimiento a base de hidroxiapatita.  

Pese a que se generen compósitos entre el titanio e hidroxiapatita, el recubrimiento continúa 

teniendo defectos durante o al final de su fabricación. Por lo que en la presente tesis se realizó 

un depósito en frío de hidroxiapatita de procedencia biológica (BIO-Hidroxiapatita), 

específicamente de bovino, en titanio quirúrgico grado 5 (Ti-6Al-4V) para obtener un buen 

anclaje del biocerámico en el sustrato. 

La técnicas utilizadas fueron Difracción de Rayos X (DRX), Espectroscopia Infrarroja por 

Transformada de Fourier (FT-IR), Microscopía Digital, Dispersión Dinámica de Luz (DLS), 

Microscopía Electrónica de Barrido (SEM), Microscopía Electrónica de Barrido de Alta 

Resolución (HR-SEM) y Espectroscopia de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS). 

En este trabajo se generó un buen anclaje mediante una deposición en frío de BIO-

Hidroxiapatita (BIO-HAp) nanométrica limpiada con hidróxido de potasio (KOH) en Ti-6Al-

4V surcado por medio de Escritura de Láser Directa (DLW). La calidad del recubrimiento 

viene directamente de la mano de la coalescencia de los cristales de BIO-HAp nanométr ica 

al calcinarse a 720°C y de la rugosidad del titanio quirúrgico de grado 5, ya que al aumentar 

este valor, los puntos de anclajes de vuelven menos estrechos y por ende se tiene un mayor 

número de nanocristales dentro de cada uno de estos sitios; haciendo que al coalescer, el 

tamaño de partícula aumente en cada zona y por tanto tener un recubrimiento más 

homogéneo. 

 

Palabras clave: Hidroxiapatita, bovino, Ti-6Al-4V, deposición en frío, coalescencia.   
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ABSTRACT 

Hydroxyapatite is a fundamental bioceramic for vertebrate bones, since it is the main 

component of the inorganic phase of bone tissue. This can be extracted from different organic 

sources, bovine being one of them. Likewise, titanium is a biologically inert material used in 

dental implants; However, so that the latter does not generate long-term repercussions on the 

receptor system, a hydroxyapatite-based coating is chosen. 

Although composites are generated between titanium and hydroxyapatite, the coating 

continues to have defects during or at the end of its manufacture. Therefore, in the present 

thesis, a cold deposit of hydroxyapatite of biological origin (BIO-Hydroxyapatite), 

specifically of bovine, was made in surgical titanium grade 5 (Ti-6Al-4V) to obtain a good 

anchoring of the bioceramic in the substrate. . 

The techniques used were X-ray Diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared 

Spectroscopy (FT-IR), Digital Microscopy, Dynamic Light Scattering (DLS), Scanning 

Electron Microscopy (SEM), High Resolution Scanning Electron Microscopy (HR-SEM) 

and Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS). 

In this work, a good anchoring was generated by cold deposition of nanometric BIO-

Hydroxyapatite (BIO-HAp) cleaned with potassium hydroxide (KOH) in Ti-6Al-4V 

furrowed by means of Direct Laser Writing (DLW). The quality of the coating comes directly 

from the coalescence of the nanometric BIO-HAp crystals when calcined at 720 ° C and from 

the roughness of grade 5 surgical titanium, since by increasing this value, the anchor points 

become less narrow and therefore there is a greater number of nanocrystals within each of 

these sites; causing that when coalescing, the particle size increases in each zone and 

therefore have a more homogeneous coating. 

 

 

 

Key words: Hydroxyapatite, bovine, Ti-6Al-4V, cold deposition, coalescence. 
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1 INTRODUCCIÓN 

Las deposiciones de cerámicos en metales llevan realizándose desde 1806 (Naylor et al., 

1992), teniendo resultados buenos y malos según los materiales que se utilicen en el 

compósito. Sin embargo, la utilización de biocerámicos de un tiempo más reciente y su 

crecimiento actual en el área, ha llevado a la creación de prótesis e implantes revolucionar ios 

en la ciencia, tecnología y medicina. Esto se debe a gran medida a que la mayoría de estos 

tipos de cerámicos tienen buena biocompatibilidad en los diferentes medios con los cuales 

entra en contacto. Uno de los más estudiados es la hidroxiapatita; y esta puede ser natural o 

sintética. La natural lleva el nombre de BIO-Hidroxiapatita (BIO-HAp), la cual se diferencia 

de la hidroxiapatita sintética (HAp-Sint), proviene de una fuente biológica (como lo puede 

ser el hueso tal cual y lo mencionan Londoño-Restrepo, Jeronimo-Cruz, Rubio-Rosas & 

Rodriguez-García (2018)), mientras que la segunda se obtiene por medio de métodos de 

síntesis química. Sin embargo, la gran diferencia es que la BIO-HAp contiene iones 

importantes para la regeneración ósea, en tanto que a la HAp-Sint se le tienen que incorporar. 

A pesar de ello en la práctica esto no se efectúa. 

La BIO-Hidroxiapatita sufre problemas en su anclaje al ser depositada en algún metal (los 

que más se utilizan para este proceso son los metales inertes), lo que genera que el 

recubrimiento tenga una falta de adhesión cuando se es aplicado. Esto ha llevado a los 

investigadores a innovar en nuevos métodos de deposición.  

1.1 Planteamiento del problema 

En los Estados Unidos Mexicanos existen 6,689,802 de personas que sufren alguna 

discapacidad, de las cuales solamente 4,527,784 especifican de que tipo (INEGI, 2010). 

Dentro del sector en el que no se indica el tipo de inhabilidad, se encuentran las personas con 

problemas odontológicos, por lo que no se tienen contabilizados el número de personas que 

tienen implantes dentales en el país o que necesitan alguno. No obstante, el hecho de que esta 

estadística no exista en los registros del Instituto Nacional de Estadística y Geografía (INEGI) 

es preocupante para los individuos que padecen este tipo de minusvalía, ya que no se le está 

dando la atención necesaria. Haciendo que los implantes o cirugías que utilizan biocerámicos 
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de compuestos de calcio se importen a un alto costo, creando una dependencia a otros países 

para subsanar estos biomateriales (UNAM, 2002). Lo que implica que sea poco accesible 

para gran parte de la población mexicana. 

Por otro lado, el número de rastros en México es muy grande (INEGI, 2015), por ende hay 

mucha materia prima para trabajar en implantes odontológicos a base de hidroxiapatita 

natural, principalmente extraída de los bovinos. Esto es debido a que México es el séptimo 

consumidor y octavo productor de esta materia prima a nivel mundial (COMECARNE, 

2019). Tanto es la necesidad de esté en la república, que en el año 2019 se sacrificaron 

8,245,000 de bovinos en los rastros mexicanos según la COMECARNE (2019) 

Los biomateriales metálicos, actualmente son hechos de titanio, acero inoxidable, Vitallium 

y otras aleaciones o compuestos, que si bien no son cien por ciento no tóxicos para el ser 

humano, después de cierto tiempo pueden introducir partículas corroídas, las cuales se 

desprenden de la superficie del material por la continua exposición de este con fluidos 

corporales (haciendo referencia totalmente a las biomateriales basados en cualquier tipo de 

metal), al cuerpo a pesar de que se consideren biológicamente inertes (Lewis et al., 2018). 

1.2 Justificación 

El beneficio del uso de materiales de procedencia biológica, como lo son los huesos de los 

animales, para la fabricación de biomateriales que puedan ser utilizados en aplicaciones 

odontológicas, es el evitar afectar el organismo al cual será implantado; ya que el uso de 

implantes dentales convencionales (a base únicamente de metales) a la larga generan 

corrosión en el metal.   

La ventaja de utilizar huesos de bovino es que en México se cuentan con gran número de 

rastros y establecimientos dedicados a venta de materiales orgánicos de donde se puede 

obtener BIO-Hidroxiapatita, además de la cantidad de bovinos ascendió más de 8,000,000 en 

el 2019 (COMECARNE, 2019) por lo que es redituable para la extracción de BIO-HAp. Por 

lo que es rentable. 

Se recomienda el uso de nano hidroxiapatita puesto que el sistema óseo está compuesto por 

una nano, micro y macro estructura (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-
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Gómez & Rodriguez-García, 2019), por lo que al generar la configuración más pequeña 

(nano estructura) se da inca pie a que el biocerámico pueda ser aceptado de mejor manera. 

La importancia del desarrollo de un método de deposición en frío de nano BIO-HAp extraída 

de hueso de bovino y depositarla sobre un sustrato de titanio, preferentemente de grado 

quirúrgico, para evitar el contacto entre el organismo receptor y el metal; es debido a que 

existen varios trabajos en donde se deposita hidroxiapatita en este material (titanio), las más 

comunes son la pulverización en frío (Lee et al., 2013) y la deposición electroforét ica 

(Kollath et. al., 2013); sin embargo, estos métodos generarían riesgos al momento de una 

aplicación odontológica por la baja calidad del depósito en el sustrato. No obstante, esta 

nueva técnica podría evitar estos contratiempos. 
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2 ANTECEDENTES 

2.1 Tejido óseo 

El tejido óseo está compuesto en un 70% por fase mineral de la cuál un 80% es hidroxiapatita 

carbonatada, el 15% carbonato de calcio, el 5% restante son fases minoritarias (algunas de 

las cuales son fosfato dibásico de calcio, fosfato dicálcico y fosfato tricálcico) e iones de 

sustitución como el magnesio (Mg), potasio (K), nitrógeno (N), entre otros (Londoño-

Restrepo, Jeronimo-Cruz, Rubio-Rosas & Rodriguez-García, 2018). A su vez, es parte 

fundamental del aparato locomotor, lo que permite la movilidad. Además de estar constituido 

por el sistema esquelético que asimismo se compone de órganos llamados huesos (Welsch & 

Sobotta, 2008). 

De igual manera, el tejido óseo, está compuesto de fases orgánicas (20%) que le proporcionar 

fuerza y resiliencia al hueso, lo cual hace que esté pueda recibir impactos sin fracturarse; 

estás son lípidos, proteínas no colágenas y colágeno tipo I, donde el último aporta el 90% de 

esta fase. Sin embargo, los minerales no se unen directamente con la parte orgánica del hueso, 

más bien lo hacen a través de la unión celular y sitios activos para la mineralización que son 

proporcionadas por las proteínas no colágenas (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, 

Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019).  

El esqueleto, se compone de 206 huesos en un adulto humano, lo que representa 

aproximadamente el 12% del peso total del cuerpo, que a su vez se divide en el esqueleto 

axial y en esqueleto apendicular (Drake, Vogl & Mitchell, 2019), como se puede observar en 

la Figura 2.1. Donde el primero es la parte del esqueleto que consta del tronco y los huesos 

que están ubicados cerca o a lo largo del eje central del cuerpo (White, et al., 2011); mientras 

que el segundo consiste de los hueso que sostienen las apéndices además de los elementos 

esqueléticos dentro de las extremidades (Manton, et al., 2019). Por lo tanto, el esqueleto es 

el punto de sujeción de los músculos y protege a los órganos como soporte estructural 

(Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019). 
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Figura 2.1. Sistema esquelético humano, donde de color azul se puede observar el esqueleto 

axial y de color carne el esqueleto apendicular (Zabalveytia, s.f.).  

Los huesos poseen una arquitectura ligera, son resistentes a la tracción y compresión, además 

de tener cierta elasticidad. Por sus propiedades es un material que se remodela de manera 

continua y es bien irrigado, es heterogéneo y altamente anisótropo (Ross & Pawlina, 2007). 

Estos están divididos en tres zonas, las cuales son la diáfisis (parte central), la epífisis (parte 

externa del hueso) y la metáfisis (parte que se encuentra entre la diáfisis y la epífisis), un 

ejemplo de este tipo de huesos es el fémur (Londoño-Restrepo et al., 2019). Se clasifican en 

cinco grupos principales según su forma: los que tienen dos epífisis y una diáfisis, es decir 

con una longitud mayor a las otras dimensiones, se les conoce como huesos largos (los 

metacarpianos y la tibia), los huesos como el carpo que tiene sus tres dimensiones similares, 

son los huesos cortos, los huesos planos como el esternón son delgados y anchos, las 

vértebras al no poder entrar en las tres clasificaciones anteriores se les conoce como huesos 

irregulares, mientras que los huesos sesamoideos son los que están incluidos en los tendones, 

como la rótula (Ross & Pawlina, 2007) (Figura 2.2). 
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Figura 2.2. Diferentes tipos de huesos (Rosales, s.f.). 

Por lo tanto, los huesos más grandes son los que resguardan a los músculos con más 

activación física, es decir, los que están asociados con saltar, correr o en general, con los 

movimientos altos (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-

García, 2019).  

El sistema óseo se compone de dos tipos de huesos, el trabecular y cortical, en donde el 

primero tiene mayor tamaño de poro que el segundo, ya que están en el orden de micras a 

milímetros (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-Garc ía, 

2019). El hueso compacto (hueso cortical) es el que rodea al hueso trabecular y a su vez la 

capa externa de todos los huesos, mientras que el hueso esponjoso (hueso trabecular) encierra 

las cavidades que contienen células formadoras de sangre en forma de trabéculas (Drake, 

Vogl & Mitchell, 2019) (Figura 2.3). 
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Figura 2.3. Hueso cortical (compacto) y trabecular (esponjoso) (Zubieta, 2020). 

Es bien conocido que el hueso esponjoso tiene una actividad metabólica mayor que el hueso 

cortical. La resistencia mecánica está directamente relacionada con el peligro de que se 

genere una fractura, esto se debe a que el hueso trabecular, en huesos grandes, distribuye la 

carga por el hueso compacto; un ejemplo es la cabeza del fémur, la cual genera esta 

distribución, ya que este es considerado como un hueso grande, es decir, el hueso esponjoso 

se encuentra entre la epífisis y la metáfisis. A su vez, las propiedades mecánicas dichas con 

anterioridad dependen de la macroarquitectura y la orientación cristalinas de las trabéculas 

(Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019). De 

igual manera, tiene poros que proporcionan la porosidad primaria lo que permite la irrigac ión 

en la sangre, esto quiere decir que existen microagujeros por los cuales atraviesan los vasos 

sanguíneos (Ural & Vashishth, 2007) (Figura 2.4), a su vez la microporosidad beneficia la 

osteogénesis y por ende proporcionan un área superficial grande que permite la adhesión de 

los osteoblastos, mientras que el crecimiento óseo se mejora por la macroporosidad 

(Woodard et al., 2007).  

 

Figura 2.4. Imágenes de Microscopía Electrónica de Barrido (SEM por sus siglas en inglés) 

de la porosidad primaria del hueso trabecular (Londoño-Restrepo et al., 2019). 
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Las cavidades lacunares en el hueso esponjoso, son el lugar en donde se encuentran los 

osteositos (Figura 2.5A), estás están relacionadas directamente con la porosidad secundaria 

del hueso trabecular; sin embargo, al detallar el análisis se puede observar una porosidad 

terciaria debido al espacio entre los nanocristales y la presencia de canalículos (Figura 2.5B). 

Refiriéndose a la microarquitectura, las trabéculas tienen un diámetro de entre 150 a 200 μm, 

por lo que su zona central es estrecha (Figura 2.5C), lo que genera el hábito de crecimiento 

preferencial de estructura laminar con diámetros aproximados de 20 μm (Figura 2.5D) 

(Londoño-Restrepo et al., 2019). 

 

Figura 2.5. Imágenes de SEM de la microarquitectura ósea; porosidad secundaria y terciaria 

(Londoño-Restrepo et al., 2019). 

Los niveles jerárquicos del hueso están diseñados para diversas funciones, una de las cuales 

es para que los nanocristales de hidroxiapatita (HAp) carbonatada se alineen con las fibras 

de colágeno y de esta manera organizar las capas paralelas concéntricas llamadas láminas, 

que se encuentran alrededor de los vasos sanguíneos formando osteonas. Las osteonas son 

densamente empaquetadas formando el hueso cortical o compacto, por otro lado el hueso 

trabecular es construido en base a una red esponjosa con baja densidad ósea (Olszta et al., 

2007) (Figura 2.6). 
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Figura 2.6. Diferentes niveles de longitud de la estructura jerárquica del hueso (Sadat-Shojai 

et al., 2013). 

En el hueso se encuentran tres células de mucha importancia para el sistema óseo, que son 

los osteoblastos, osteoclastos y osteocitos (Young, O´Dowd, Woodford, 2006), en donde los 

primeros miden entre 20 y 30 µm (Hernández-Gil, et al., 2006), los segundos en el orden de 

las 100 µm (Basle, et al., 1988) y por último los osteocitos miden entre 5 y 20 µm (Tanaka‐

Kamioka, Kamioka, Ris & Lim, 1998) (Figura 2.7). Esto es de mucha importancia ya que al 

momento de que el implante entre en contacto, la hidroxiapatita debería de tener un tamaño 

aproximado de 10 µm o más (Lee et al., 2013).  
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Figura 2.7. Se puede observar una Micrografía de luz de una sección teñida de hematoxilina -

eosina de una porción de hueso alveolar de ratas mostrando una porción de trabéculas óseas 

(B), en donde alcanzamos a ver los osteoblastos (Ob), osteocitos (Ot) y osteoclastos (Oc) 

(Florencio-Silva, Sasso, Sasso-Cerri, Simões & Cerri, 2015).  .  

Además de las células óseas, el hueso está compuesto de una matriz orgánica, una matriz 

celular y una matriz mineral (inorgánica), las que lo ayudan a que este pueda poseer una 

función metabólica central (Welsch & Sobotta, 2008). 

La matriz orgánica se conforma de células y sustancia extracelular, en donde las primeras 

solamente representan el 2%, mientras que la segunda forma el 98% que a su vez se conforma 

de un 30% de materia orgánica y un 70% de sustancias inorgánicas ricas en fósforo y calcio 

(Ross & Pawlina, 2007) (Figura 2.6). 

Al igual que la matriz orgánica, la matriz celular se compone de células, específicamente los 

osteocitos, osteoblastos y osteoclastos; sin embargo, lo que caracteriza a está matriz son 

canalículos, es decir, prolongaciones de los osteocitos en túneles estrechos que se conectan 

con lagunas óseas generando una red que se conecta a osteocitos vecinos, para generar un 

túnel laminado que se enlaza a osteoclastos u osteoblastos, a este sistema de túneles se le 

conoce como sistema de Havers (ver Figura 2.3) (Ross & Pawlina, 2007).  

Por último, la matriz mineral se integra de abundantes sales cristalinas, particularmente de 

HAp y carbonato (Welsch & Sobotta, 2008). 
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2.2 Hidroxiapatita 

Teniendo en cuenta que la hidroxiapatita tiene gran presencia en el sistema óseo, se ha 

estudiado que es un mineral con estructura hexagonal y monoclínica pseudohexagonal que 

pertenece a la familia de las apatitas, a su vez esta exhibe la siguiente formula general: 

A5(BO4)3(OH, F, Cl), en donde la A representa un catión metálico (como por ejemplo calcio, 

bario, sodio, entre otros) y la letra B puede ser fósforo, vanadio o arsénico. Por lo tanto el 

grupo de la familia de las apatitas se compone por fosfatos, arseniatos y vanadatos (Gómez 

Ortega, Elizondo Villareal & Guerrero Villa, 2004). 

2.2.1 BIO-Hidroxiapatita 

Conociendo como fórmula química Ca5(PO4)3OH para la hidroxiapatita estequiométrica con 

una estructura de base  Z=2  y una relación de Ca/P igual a 1.667. Mientras que la HAp que 

proviene de los huesos de mamíferos, no posee tal estequiometría y es llamada “BIO-

Hidroxiapatita” (BIO-HAp) (Giraldo-Betancur et al., 2013) y su relación Ca/P varía de 1.8 a 

3 (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019). La 

BIO-Hidroxiapatita es una apatita no estequiométrica, esto se debe a que de fuentes naturales 

se obtienen sustituciones iónicas. Los grupos fosfato e hidroxilo pueden ser reemplazados 

por los grupos carbonato y los halógenos, respectivamente. El alto punto de fusión (1500°C), 

ser un cerámico duro y permitir la sustitución parcial o completa en la red con similar relación 

atómica se justifica por su carácter iónico (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, 

Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019). 

Por su parte, el hueso en polvo se compone de policristales nanométricos de HAp que se 

infunden dentro de la grasa y proteína (matrices orgánicas). El recubrimiento amorfo de la 

superficie del material equivaldría a los lípidos, mientras que las nanofibra s a las proteínas. 

Sin embargo, cuando el hueso esta crudo no es posible ver los nanocristales de hidroxiapatita, 

en cambio, después de algún proceso de limpieza como lo es el tratamiento hidrotermal, el 

cual involucra presión y temperatura, es posible ver los cristales de hidroxiapatita en la 

superficie (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, del Real, Rubio-Rosas & Rodriguez-

García, 2016). 
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Uno de los tratamientos hidrotermales más utilizados, es la hidrólisis alcalina hidrotérmica 

que mediante temperatura y reacción química de una molécula de agua se rompen varios 

enlaces químicos (para el caso de la hidroxiapatita es un ion hidróxido, OH-) y de esta manera 

convertir la materia orgánica sólida a líquida facilitando su eliminación, por lo que es de 

suma importancia tener el OH- libre para cambiar los grupos funcionales, romper y modificar 

la química superficial a través del ion libre que interactúa con las moléculas (Barakat et al., 

2009; Gousterova et al., 2003). 

En la hidroxiapatita nanopolicristalina se aprecia una orientación preferencial en los huesos 

naturales, a su vez es bien sabido que los policristales pueden presentar coalescencia, es decir, 

transformarse en cristales individuales cuando se superan los 720°C (Londoño-Restrepo, 

Jeronimo-Cruz, Rubio-Rosas & Rodriguez-García, 2018). 

Por lo tanto, dependiendo de las técnicas de extracción utilizadas, velocidad de 

calentamiento, tiempo de sinterización, temperatura de recorrido, velocidad de enfriamiento 

y la naturaleza del hueso, serán las características fisicoquímicas y la eficiencia de extracción 

de la BIO-HAp, ya que están altamente relacionadas (Ramirez‐Gutierrez, Palechor‐Ocampo, 

Londoño‐Restrepo, Millán‐Malo & Rodriguez‐García, 2016). Por lo general, los cristales de 

HAp sinterizada muestran tamaños de cristal de apatita más grandes que los de sistemas 

biológicos (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-Gómez & Rodriguez-Garc ía, 

2019). 

Sin embargo, la sonoquímica a través de la compresión del efecto del ultrasonido para la 

formación de cavitación acústica en líquidos mejora en la solución la actividad química 

(Suslick, 1990), por lo que es un método eficaz para la obtención y crecimiento de la 

hidroxiapatita (Kim & Saito, 2001; Rouhani, Taghavinia & Rouhani, 2010). 

La materia orgánica se degrada a temperaturas superiores a los 450°. En cambio, a mayores 

temperaturas, la BIO-HAp tiene un proceso de deshidroxilación que hace que se convierta 

en otras fases cristalinas (Londoño-Restrepo, Jeronimo-Cruz, Rubio-Rosas & Rodriguez-

García, 2018). Al tener propiedades fisicoquímicas similares a las humanas se utiliza para 

aplicaciones médicas, pero estas se limitan al reemplazo directo por tener una baja resistencia 
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mecánica. Este biocerámico se une de manera circundante con el tejido óseo para promover 

el crecimiento de tejido nuevo y la integración del material. Sus principales usos en el área 

médica son ser utilizada como material de relleno, en cirugía maxilofacial, recubrimiento de 

prótesis metálicas, entre otros; donde todas las mencionadas tienen en común el nulo 

requerimiento de resistencia mecánica (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, Villarraga-

Gómez & Rodriguez-García, 2019). 

2.2.2 Hidroxiapatita nanométrica 

La hidroxiapatita en forma nanométrica (10 – 100 nm) tiene reactividad superficial y 

estructura ultrafina que hace que sea mejor que la de tamaños micrométricos (>1 μm), ya que 

la primera ayuda a la interacción de tejido-injerto cuando se implanta el material, además de 

que fomenta la deposición mineral, diferenciación de osteoblastos, proliferación, genera más 

adherencia a diferencia de la HAp micrométrica y promueve la osteointegración (Nasiri-

Tabrizi, Fahami & Ebrahimi-Kahrizsangi, 2014), es decir, “la conexión estructural y 

funcional directa entre el hueso vivo y la superficie de un implante artificial que soporta 

carga” (Bra-nemark, 1986). Por estas razones se requieren poros de menos de 50 μm de 

diamétro para que se pueda garantizar la penetración de tejido fibrovascular y la 

interconexión de poros (Thuault et al., 2014). Esto nos lleva a que la BIO-HAp utilizada en 

implantes médicos debe tener de un 60% a un 80% de cristalinidad como lo mencionan 

Giraldo-Betancur et al. (2013) al estudiar esta propiedad de diversas BIO-Hidroxiapatitas 

comerciales. Este cálculo viene dado de la ecuación (1), en donde %𝐶 es el porcentaje de 

cristalinidad, 𝐶𝐴 el área cristalina bajo el patrón de difracción, 𝑁 como el ruido electrónico 

característico del sistema y 𝑇𝐴 el área total (Londoño-Restrepo, Ramirez-Gutierrez, 

Villarraga-Gómez & Rodriguez-García, 2019). 

%𝐶 =
𝐶𝐴

𝑇𝐴 − 𝑁
 ( 1 ) 

Londoño-Restrepo et al. (2019) analizaron una muestra de BIO-HAp en crudo hecha polvo 

de hueso cortical de bovino, donde observaron su patrón característico de difracción (Figura 

2.8), en la que el área amorfa y el ruido electrónico se encuentran debajo de la línea verde; 
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sin embargo, la parte cristalina de los nanocristales se ubica sobre esta misma, a su vez los 

picos difractados son cubiertos por la línea azul. 

 

Figura 2.8. “Patrón de difracción de rayos X de polvo de hueso de bovino” (Londoño-

Restrepo et al., 2019). 

A pesar de esto, la BIO-Hidroxiapatita nanocristalina obtenida de huesos de mamíferos no 

actúa de la misma manera, lo que sucede es que los nanocristales del material se comportan 

como rejillas de difracción en el momento que la radiación interactúa con el biocerámico , 

este fenómeno genera amplios picos de difracción que parecen curvas en vez de patrones 

(Londoño-Restrepo et al., 2019). El cuál es el caso del análisis producido por Ramirez-

Gutierres et al., (2016) en donde se estudió como la velocidad de enfriamiento afecta las 

propiedades estructurales de hueso cortical de bovino incinerado a 940°C que posteriormente 

se enfrío en nitrógeno líquido (HAp-CN2), agua fría (HAp-CW), dentro del horno (HAp-

FAir) y aire (HAp-CAir), tal cual y se muestra en la Figura 2.9; en el que uno de los estudios 

fue el pico de difracción (211), en el cual se puede observar de manera gráfica la conclusión 

de dada por Londoño-Restrepo et al., (2019) (Figura 2.10A). A demás de este anális is, 

Ramirez-Gutierres et al., (2016) estudiaron la calidad cristalina (CQ por sus siglas en inglés) 

del pico (211), ya que normalmente se utiliza el más intenso para el cálculo de la anchura a 

media altura (FWHM, full width at half máximum) que es con la que se determina la CQ; en 

donde sí el FWHM disminuye, la calidad cristalina aumenta y viceversa (Londoño-Restrepo 

et al., 2019). Por lo que en la Figura 2.10B corresponde al cambio del valor del FWHM y la 
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Figura 2.10C la inversa de este parámetro, a su vez se argumenta que al calcinarse los 

cristales de BIO-HAp es cómo fue posible realizarse el cálculo (Ramirez‐Gutierrez, et al., 

2016).  

 

Figura 2.9. “(A) Muestra los perfiles térmicos característicos utilizados para obtener las 

muestras calcinadas a 5.5 C / min para la temperatura de calentamiento e isoterma a 940 C, 

(B) muestra las velocidades de enfriamiento para cada una de las muestras estudiadas” 

(Ramirez‐Gutierrez, Palechor‐Ocampo, Londoño‐Restrepo, Millán‐Malo & Rodriguez‐

García, 2016). 
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Figura 2.10. “(A): Muestra el pico [211] para todas las muestras estudiadas, la línea de trazos 

vertical representa la posición del pico [211] para HAp pura, (B) muestra los valores de 

FWHM para este pico y (C) muestra la inversa de FWHM (calidad de cristalinidad)” 

(Ramirez‐Gutierrez, Palechor‐Ocampo, Londoño‐Restrepo, Millán‐Malo & Rodriguez‐

García, 2016). 

2.3 Titanio 

En la actualidad, se utiliza el titanio, Vitallium y acero inoxidable en piezas dentales ya que 

se consideran biológicamente inertes (Lewis et al., 2018, p. 310) (Figura 2.11). El bajo 

módulo de Young que posee el titanio beneficia a los implantes, y de esta manera las cargas 

esqueléticas se comparten uniformemente entre el hueso y el implante, lo que lleva a una 

menor incidencia de degradación ósea, esto se debe a que existe una protección contra el 

estrés y fracturas óseas periprostésicas. Sin embargo, el titanio al ser más rígido llevaría a 

deteriorar el hueso, esto debido a que los huesos adyacentes recibirían menor carga 
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(Fraunhofer-Gesellschaft, 2010; Takizawa, et al., 2018). Su gran resistencia a la corrosión, 

resistencia al ataque de fluidos corporales y ser compatible con la densidad del hueso 

promueven su uso en la ortodoncia (Froes & Qian, 2018). 

 

Figura 2.11. “Implantes dentales de titanio y su inserción en la boca: (A) debajo de la encía, 

(B) pilar o núcleo y (C) corona en implante” (Froes & Qian, 2018). 

El punto de fusión del titanio esta sobre los 1650°C (1920 K), es un metal refractario 

(Andersson, Balfour, Bernath, Lindgren & Ram, 2003), es decir, un metal resistente al 

desgaste y calor de manera extraordinaria (Bauccio, 1993), presenta baja conductividad 

térmica y eléctrica (Andersson, Balfour, Bernath, Lindgren & Ram, 2003), su dureza y 

densidad son de las más altas de toda la tabla periódica (Laggasé, 1893), sin embargo al estar 

expuesto al aire se oxida, además reacciona con el oxígeno a temperaturas de 1470 K 

(1200°C) formando dióxido de titanio (TiO2) (Bauccio, 1993) (Figura 2.12) generando 

problemas a largo plazo (Kim, Eo, Nguyen & Kim, 2019), esto se debe a que la capa de óxido 

producida solamente tiene entre 1 y 2 nm de espesor, pero después de cuatro años puede 

conseguir los 25 nm de grosor (Emsley, 2001). El titanio al ser un material no ferromagnético, 

es decir, que ante la presencia de un campo magnético forme imanes permanentes, las 

personas con este tipo de implantes dentales pueden realizar exámenes de resonancia 

magnética sin ningún problema, lo cual es recomendable para los que serán utilizados durante 

un largo periodo de tiempo (Chikazumi & Graham, 2009; Emsley, 2001). 
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Figura 2.12. Imagen de SEM de dióxido de titanio obtenida por sol-gel (Urbano et al., 2011).  

Lo que lleva a que el titanio pueda considerarse como un biomaterial, por ser el que está en 

contacto con tejidos vivos, organismo o microorganismos, es decir, está diseñado en su 

totalidad para interactuar en sistemas biológicos, especialmente con fines médicos (Vert et 

al., 2012; Schmalz et al., 2008), sin embargo para que un biomateria l sea efectivo tiene que 

contar con biocompatibilidad, es decir, que su desempeño tenga respuesta positiva con el 

huésped con el cual interactúa (Black, 2005; Kammula & Morris, 2001) de modo que esté no 

debe generar ningún efecto adverso al sistema biológico en el que se encuentra (Vert, et al., 

2012), pero actualmente es imposible generar biocompatibilidad total, esto se debe a que en 

algunos casos los implantes de titanio en el campo dental han generado problemas en forma 

de infecciones por la frecuentemente generación de TiO2 que con el paso del tiempo 

incrementa su cantidades, ya que la formación y aumento de esté es debido al contacto con 

fluidos corporales  (Kim, Eo, Nguyen & Kim, 2019; Emsley, 2001; Sandoval-Amador et al., 

2016).  

Por lo tanto, precisando que el titanio es biocompatible y por ende apto para usos médicos, 

ya sean implantes quirúrgicos y dentales, donde los primeros pueden permanecer en el cuerpo 

durante un periodo de 20 años. De igual manera tiene capacidad inherente de osteointegrarse, 

haciendo referencia a que los implantes dentales pueden durar hasta 30 años, además de que 

esta característica es muy útil para implantes ortopédicos (Emsley, 2001, p. 452). Sin 

embargo, las propiedades físicas y químicas de titanio son determinantes para una integrac ión 

satisfactoria del implante con el tejido óseo circundante (Isaacson & Jeyapalina, 2014; Jenko, 
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Gorenšek & Godec, 2016), esto se debe que a pesar de los diferentes procesos para modificar 

su superficie, el 30% de los casos desarrollan periimplantis; la cual es una enfermedad que 

genera la pérdida del hueso de soporte e incluso la pérdida del implante (Schminke, 2015) 

(Figura 2.13 y Figura 2.14). Una cirugía inadecuada o mala interacción de hueso con el 

implante puede causar está enfermedad (Robert & Charles, 1991; Mombelli & Lang, 1998), 

a pesar de ello se puede contrarrestar siempre y cuando exista un raspado para mejorar la 

cicatrización del hueso (Groessner-Schreiber & Tuan, 1992; Hulbert, Morrison & Klawitter, 

1972). El trabajo de Buser (2001) confirma lo teorizado por Groessner-Schreiber et al. (1992) 

y de Hulbert et al. (1972) al aumentar 18 veces la resistencia al desgarro entre el hueso y el 

implante en un conejo al aumentar la rugosidad promedio de 10 μm a 50 μm. 

 

Figura 2.13. “Pérdida ósea periimplantaria” (Sánchez Garcés & Gay Escoda, 2004). 

 

Figura 2.14. “Imagen radiográfica de una periimplantitis con pérdida ósea importante, 

especialmente en el implante, en posición más distal” (Sánchez Garcés & Gay Escoda, 2004). 
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A diferencia de la capa de óxido que se aumenta hasta los 25 nm de espesor como lo describe 

Emsley (2001) que es expuesto al medio ambiente, en los implantes dentales esta capa se 

comporta de manera diferente, aumentando de 5 nm a 200 nm en tan sólo 6 años (Yoon & 

Yordan, 1986).  

2.3.1 Tratamiento del titanio 

Zwahr, Helbig, Werner & Lasagni (2019) para evitar la adhesión bacteriana en el titanio y el 

crecimiento de TiO2 en los implantes generaron estructuras diferentes en titanio, dos de ellas 

a través de Escritura Láser Directa (DLW por sus siglas en inglés) y Patrones de Interferenc ia 

Láser Directa (DLIP por sus siglas en inglés), en donde usaron un láser infrarrojo de 1069 

nm para crear patrones jerárquicos y evitar la adhesión bacteriana en implantes dentales. Las 

muestras que fueron atacadas cada 200 ns por DLW y en el caso del DLIP con 5 pulsos 

durante el mismo tiempo, generando una superficie rugosa promoviendo la adhesión de 

diversos materiales. Posteriormente en una sola muestra se realizaron los dos patrones de 

manera jerárquica (Figura 2.15), de esta manera la superficie deja de ser suave para evitar la 

fijación bacteriana en el titanio.  

 

Figura 2.15. Patrón jerárquico DLW-DLIP en titanio (Zwahr, Helbig, Werner & Lasagni, 

2019) 

Con la superficie jerárquica creada por Zwahr, Helbig, Werner & Lasagni (2019) se reduce 

en un 30% la adhesión de bacterias, ya que al tener una superficie plana las bacterias se 
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reproducen y se fijan de mejor manera al material tal cual y se muestra en la Figura 2.16A, 

mientras que la superficie tratada se reduce considerablemente (Figura 2.16). 

  

Figura 2.16. “Ensayo de adhesión bacteriana sobre superficies de titanio. (a) Muestra la 

cobertura de superficie bacteriana normalizada para las células de E. Coli después de 24 h. 

Los diagramas de caja-bigotes presentan la mitad de los puntos de datos dentro de la caja y 

el 100% dentro de los bigotes. Las líneas continuas negras y los diamantes negros dentro de 

los cuadros marcan la mediana y la media, respectivamente. Los valores se normalizan a la 

superficie mediana colonizada del área no estructurada de las muestras. (b) Muestra una 

imagen SEM de colonización bacteriana (áreas oscuras) en las superficies no estructuradas y 

(c) en la superficie estructurada con colonización bacteriana reducida” (Zwahr, Helbig, 

Werner & Lasagni, 2019). 

Por otro lado, las modificaciones superficiales, como la del TiO2 e hidroxiapatita, en 

dispositivos óseos endósenos mejoran la osteointegración, por lo que el método irradiación 

láser que permite el control de sus variables involucradas al ser un proceso limpio y 

reproducible para la modificación de superficies: como la morfología, rugosidad superfic ia l 

y formación de compuestos que facilitan la humectación, y que a su vez modifica las  
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propiedades físico-químicas del titanio, controla la formación de dióxido de titanio y aumenta 

la osteointegración  (Braga, Marques, de A Filho & Guastaldi, 2007). 

De la misma manera, el método de ablación láser realizado por Faeda et al. (2009) donde se 

trató titanio (Titanium Fix®, AS Technology, São José dos Campos, SP, Brazil) (Figura 

2.17) para implantarse en 24 conejos neozelandeses de entre 9 y 12 meses de edad, tuvo una 

mejora significativa en el torque de extracción a diferencia de los implantes de superfic ies 

mecanizadas, lo que se comprueba que las propiedades físicas afectan el comportamiento de 

los implantes (Isaacson & Jeyapalina, 2014). 

 

Figura 2.17. Imagen SEM del implante de titanio tratado por ablación en un conejo 

neozelandés, con un aumento de 5000 × (Isaacson & Jeyapalina, 2014). 

2.4 Deposición de hidroxiapatita en titanio 

Todo lo anterior lleva a que se generen diferentes métodos de deposición de BIO-

Hidroxiapatita en titanio. Uno de ellos es el rocío pirolítico (spray pyrolysis), el cual se utiliza 

principalmente para la generación de capas gruesas y delgadas, películas multicapas o 

revestimientos cerámicos y polvos. Su uso es muy común ya que es una técnica económica 

a comparación de otras por el uso de soluciones no requerido de alta pureza (Filipovic et al., 

2013). Este equipo consiste básicamente en un atomizador, la solución del percusor, control 

de temperatura y calentador del sustrato, mientras que los usados como salida de aire son los 

atomizadores por medio ultrasónico y electrostático. Sin embargo existen cambios de 

temperatura en todo el proceso, la temperatura de la superficie del sustrato lo convierten en 
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un parámetro principal que determina las propiedades y morfología de la película (Perednis 

& Gauckler, 2005) (Figura 2.18). 

 

Figura 2.18. Esquema del método de rocío pirolítico (Sánchez, 2010). 

La pulverización en frío (cold spray) es otro método de recubrimiento que consiste en un 

compresor de gas, un calentador de gas, un controlador, un alimentador de polvo, un 

calentador de polvo y una boquilla del tipo Laval estándar, donde el controlador transfiere 

gas de un tanque de gas a un controlador del mismo y a un alimentador de polvo. El 

calentador aumenta la energía cinética del gas comprimido y de esta manera crece la 

velocidad de disparo (Lee et al., 2013, p. 6178) (Figura 2.19). 

 

Figura 2.19. Esquema del método de pulverización en frío (Smith, 2007).  

Lee et al. (2013) hicieron un hibrido entre hidroxiapatita y polieteretercetona (PEEK) a través 

pulverización en frío para evaluar su osteointegración in vitro e in vivo, concluyen que el 

Dire
cc

ión
 G

en
era

l d
e B

ibl
iot

ec
as

 U
AQ



35 | P á g i n a  
 
 

recubrimiento de hidroxiapatita (HAp) puede mejorar la biofuncionalidad de varios 

dispositivos médicos utilizados en diferentes aplicaciones clínicas ya que aumento la 

biocompatibilidad y se promovió la osteointegración, además de todo, el anclaje de la 

hidroxiapatita mejoro con este método de deposición. A pesar de ello, la principal desventaja 

de este método es que puede existir una deformación plástica, lo que conduce a una pérdida 

de ductilidad del recubrimiento (Karthikeyan, 2007). A su vez Lee et al. (2013) utilizan la 

carta de identificación de Difracción de Rayos X JCPDS (Joint Committee on Powder 

Diffraction Standards) No. 84-1998, pero la empleada para los implantes quirúrgicos es la 

ICDD (International Center for Difffraction Data) No. 00-009-0432 tal cual lo menciona la 

norma ISO 13779-6:2015 en el apartado 6 referido a polvos, en las secciones de implantes 

quirúrgicos e hidroxiapatita (ISO, 2015). Por consiguiente podría causar problemas para 

alguna futura aplicación, ya que esta norma da las especificaciones para obtener dispositivos 

médicos de alta calidad y el nivel aceptable de respuesta biológica si el material se usa en 

aplicaciones apropiadas (ISO, 2015). 

También existe la deposición electroforética (Figura 2.20) que se realiza mediante corriente 

alterna (A.C., por sus siglas en inglés) o corriente directa (D.C., por sus siglas en inglés) en 

donde la muestra se deja en una solución de butanol, ya que le da mucha estabilidad a la 

hidroxiapatita, a comparación del etanol que reduce la velocidad de evaporación y 

agrietamiento durante el secado de los depósitos de hidroxiapatita. Posteriormente se le aplica 

cierto voltaje D.C. y otro A.C. teniendo como resultados que los recubrimientos con corriente 

alterna son más densos y menos agrietados a comparación de los de corriente directa, a pesar 

de esto, los dos tienen un grosor de tamaño similar (Kollath et. al., 2013). No obstante, la 

deposición con A.C. tiene varias ventajas al poder manejar las frecuencias de onda y la 

migración de partículas con respecto con su asimetría, por lo que se pueden depositar 

partículas con amplia distribución de tamaño (Kollath, et. al., 2013). Sin embargo, el 

agrietamiento de la hidroxiapatita en el titanio conllevaría un riesgo para futuras aplicaciones 

odontológicas al no ser un depósito homogéneo. Dire
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Figura 2.20. Movimiento de las partículas durante la deposición electroforética en A.C. y 

D.C., en donde WE es el electrodo de trabajo y CE el contraelectrodo (Kollath et. al., 2013). 

La biocerámica nanoestructurada cada vez es más utilizada en nuestro tiempo por su increíb le 

biocompatibilidad especialmente en la odontología (Camargo, et al., 2009), ya que se 

requieren soluciones a diferentes problemas desatados por defectos óseos con diferentes 

extensiones y características, especialmente la reconstrucción de lesiones óseas periodontales 

y traumáticas. Por lo que la hidroxiapatita es de suma importancia, ya que es conveniente 

usarla como implantación semiabsorbible en tejido vivo (aloplástico semiabsorbible), puesto 

que influye en el crecimiento óseo y su resorción por su estructura; sin embargo, para permitir 

el crecimiento óseo la hidroxiapatita debe superar los 100 μm (Carotenuto, Spagnuolo, 

Ambrosio & Nicolais, 1999). De la misma forma, este cerámico es de suma importancia para 

las cirugías maxilofaciales por ser el cristal que predomina en los dientes y el cual le 

proporciona su dureza característica (García-Garduño & Reyes-Gasga, 2006), de manera que 

es importante saber la procedencia de este material. 

2.5 Técnicas de caracterización 

2.5.1 Difracción de Rayos X (DRX) 

El físico alemán W. C. Röentgen en 1895 descubrió los rayos X y fue el primero en tomar 

una radiografía (Figura 2.21), con lo que se galardono con el premio Nobel en física en el 

año de 1901, sin embargo no fue hasta 1912 cuando Laue, Friedrich y Knipping hallaron el 

fenómeno de difracción de rayos X en un cristal de sulfato de cobre, con lo que se demostró 

la naturaleza ondulatoria de estos de manera conveniente para formar parte de la región más 
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corta de longitudes de onda en el espectro electromagnético, que a su vez este fenómeno es 

la definitiva y primera prueba experimental periodicidad de los cristales (Hammond, 2001). 

 

Figura 2.21. Una de las primeras radiografías tomadas por Röentgen (Glasser, 1993). 

Actualmente se sabe que la región de los rayos X es aproximadamente igual a 10-8 cm, 

mientras que en la difracción de rayos X esta aproximadamente en el orden de 0.5 y 0.25 Å, 

por lo que la región en donde se encuentran es entre los rayos gamma y ultravioleta (Cullity, 

1956). 

Los rayos X son producidos siempre que una partícula cargada con suficiente energía cinética 

es desacelerada rápidamente, usualmente para la difracción de rayos X se utilizan electrones  

(e-) producidos en un tubo de rayos X, el cual contiene dos electrodos metálicos y una fuente 

de electrones. Al mantenerse un alto voltaje entre los electrodos, los e- llegan rápidamente al 

ánodo (objetivo), lo que hace que impacten a muy alta velocidad. Este impacto genera rayos 

X, radiando en todas direcciones. Sin embargo, al tener un tubo de voltaje de 30 kV la 

mayoría de la energía cinética del choque se convierte en calor, mientras que menos del 1% 

se transforma en rayos X (Cullity, 1956). 

Los rayos emitidos por el objetivo vienen en diferentes longitudes de onda, en una forma de 

mezcla, y la variación de estas con la intensidad depende del tubo de voltaje. La curva que 

se obtiene por este efecto se puede observar en la Figura 2.22, donde la intensidad que es 

cero hasta cierta longitud de onda, se le conoce como límite de longitud de onda corta (𝜆𝑆𝑊𝐿, 

short-wavelength limit), la cual crece rápidamente hasta el máximo y posteriormente decrece. 
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Siempre que el tubo de voltaje aumente su voltaje, la intensidad de 𝜆𝑆𝑊𝐿 crece y la posición 

máxima se convierte en longitudes de onda cortas. Ya que al aumentar el voltaje la cantidad 

de fotones por segundo a la longitud de onda necesaria emitidos por el impacto con el objetivo 

crece, lo que nos lleva a una mayor energía promedio por fotón, es decir, al ser mayor esta 

energía se observa una mayor intensidad de rayos X. Para determinar la longitud de onda 

necesaria (𝜆𝑆𝑊𝐿) para los diferentes voltajes se utiliza la ecuación 2: 

𝜆𝑆𝑊𝐿 =
12400

𝑉
 ( 2 ) 

En donde V es el voltaje emitido por el tubo de voltaje (Cullity, 1956). 

Mientras la radiación continua que se observa en la Figura 2.22 se debe a la desaceleración 

de los electrones (Cullity, 1956). 

 

Figura 2.22. “Espectro de radiación de molibdeno en función del voltaje aplicado” (Cullity, 

1956). 

Siempre que el voltaje del tubo de rayos X se eleve sobre el valor crítico tendremos longitudes 

de onda superpuesta en el espectro continuo, estas son características del ánodo y se le conoce 
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como líneas características que a su vez decaen en conjuntos denominados K, L, M, etc., a 

medida que estás líneas aumenten el espectro característico del objetivo aumenta, a pesar de 

esto, solamente las líneas K son detectadas en la difracción de rayos X al ser del orden de 0.7 

Å, mientras que las demás son absorbidas con facilidad; sin embargo, en los trabajos de 

difracción solamente podemos observar con precisión 𝐾𝛼1 (0.70926 Å), 𝐾𝛼2 (0.71354 Å) y 

𝐾𝛽1 (0.63225 Å). Por lo que al resolver se deben separar las líneas del espectro inicial, para 

esto se aprovecha la cercanía de 𝛼1 y 𝛼2 y se utiliza el método 𝐾𝛼 doble (Cullity, 1956). 

Las líneas del espectro característico se originan en los átomos del material del objetivo, es 

decir, considerando al átomo como un núcleo que a su alrededor orbitan electrones en varias 

capas (Figura 2.23) al ser bombardeado por electrones con suficiente energía pueden sacar 

un e- de la capa K dejando al átomo excitado, en un estado de alta energía. Esto lleva que otro 

electrón ocupe su lugar hasta llegar al estado de energía normal, el llenado de continuo de 

estas vacancias genera las líneas características (Cullity, 1956). 

 

Figura 2.23. “Transición electrónica en el átomo. Proceso de emisión indicado por flechas” 

(Cullity, 1956). 

No solo los electrones interaccionan con los átomos sino que los rayos X también lo hacen, 

de manera que estos al encontrarse con materia se transmiten y absorben parcialmente, lo que 

nos lleva al decrecimiento de la intensidad siguiendo la forma diferencial de: 

−
𝑑𝐼

𝐼
= 𝜇 𝑑𝑥 ( 3 ) 
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Siendo µ el coeficiente de absorción linear (intrínseco de cada material), al integrarlo y 

tomando la densidad se determina 𝐼𝑥  (intensidad transmitida del haz) en términos de la 

intensidad incidente de los rayos X (𝐼0), el coeficiente de absorción de masa (µ/ρ) y la 

densidad, dado como resultado a ecuación 4: 

𝐼𝑥 = 𝐼0 𝑒
−(

𝜇
𝜌

)𝜌𝑥
 ( 4 ) 

La importancia del coeficiente de absorción de masa es la facilidad de absorción de cada 

material, esto se debe se genera una brecha entre la energía crítica para la eyección de un 

electrón en la línea K y la variación del material al absorber para formar una zona de 

absorción (Figura 2.24), en donde 𝜆𝑆𝑊𝐿 tiene una alta penetración, llamada dura, mientras 

que la longitud de onda larga de los rayos X es fácilmente absorbida, es decir, blanda (Cullity, 

1956). 

 

Figura 2.24. “Variación con la longitud de onda de la energía por cuanto de rayos X y del 

coeficiente de absorción de masa del níquel” (Cullity, 1956). 

La radiación monocromática en los experimentos de difracción de rayos X es necesaria, por 

lo que es necesario filtrar la radiación que se obtiene de  𝐾𝛼1, 𝐾𝛼2 y 𝐾𝛽1, para esto se utiliza 

un filtro que absorbe la radiación K, para que este material funcione es necesario que tenga 

Dire
cc

ión
 G

en
era

l d
e B

ibl
iot

ec
as

 U
AQ



41 | P á g i n a  
 
 

números atómicos 1 o 2. La diferencia entre usar el filtro se observa en la Figura 2.25 

(Cullity, 1956). 

 

Figura 2.25. Diferencia entre un espectro sin filtro y otro con filtro (Cullity, 1956). 

El filtro de suma importancia, por lo tanto Culity (1956) nos menciona que el “material del 

filtro usualmente es usado en forma de láminas. Si no es posible obtener un material estable 

en forma de láminas, el óxido del metal también puede ser utilizado.” (p.p. 17). 

Para la producción de rayos X se necesitan tubos de rayos X (dicho con anterioridad), estos 

son tubos de filamento inventados en 1913 por Coolidge consisten en un espejo sobre el cual 

se aísla en ánodo y cátodo, el ánodo inicia con un bloque de enfriamiento de agua de cobre 

que contiene el objetivo metálico insertado en el extremo, por otro lado el cátodo es un 

filamento de tungsteno (Figura 2.26) (Cullity, 1956). 

Dire
cc

ión
 G

en
era

l d
e B

ibl
iot

ec
as

 U
AQ



42 | P á g i n a  
 
 

 

Figura 2.26. Vista interior de un tubo de rayos X (Cullity, 1956). 

Primeramente el filamento es calentado por corriente eléctrica, esto lo lleva a la emisión de 

electrones que recorren rápidamente el tubo hasta llegar al objetivo (Cullity, 1956).  

El filamento está rodeado por una pequeña copa metálica que repele los electrones y a su vez 

tiende a enfocarlos en una región cercana (punto focal). El punto focal emite rayos X en todas 

direcciones; sin embargo al ser poco eficiente la emisión de rayos X hace que la intensidad 

de los haces sea más baja, lo que ha llevado a diferentes soluciones, una de ellas es el tubo 

de ánodo giratorio (Figura 2.27), el cual es un ánodo con rotación que trae consigo el 

objetivo, que lleva a una mayor entrada de energía sin necesidad de que el ánodo se caliente 

excesivamente (Cullity, 1956). 

 

Figura 2.27. Ejemplos de ánodos giratorios (Cullity, 1956). 
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Para la detección de los rayos X normalmente se utilizan pantallas fluorescentes, las cuales 

son una capa delgada de sulfuro de zinc con rastros de níquel, montadas en un soporte de 

cartón, esto ayuda a los rayos X, ya que al estar en contacto con el haz el compuesto emite 

fluorescencia. Las películas fotográficas son otro tipo de detectores hechos de una capa 

gruesa de emulsión de ambos lados para mejorar la absorción total, sin embargo el tamaño 

de grano se vuelve grande, lo que impide que se vena detalles finos y a su vez no soporta 

mucha ampliación. Por último, los dispositivos de ionización producen un gas con el que 

miden la intensidad de los rayos X por la cantidad de ionización de este, lo que lleva a la 

eliminación de un electrón de una molécula de gas y dejar un ion positivo (Cullity, 1956). 

Juntando los dispositivos en uno sólo (Figura 2.28) se genera un difractometro de rayos X 

(Cullity, 1956) que sirve para analizar materiales con características cristalinas a través de la 

difracción de rayos X en un sólido, esto nos permite identificar las fases cristalinas, defectos 

estructurales, grado de desorden cristalino, orientación preferencial, tamaño de grano, 

tensiones, entre otras propiedades (Dean, 1995).   

 

Figura 2.28. Esquema de un difractometro de rayos X (Camposano & Martínez, 2000). 

Para que el equipo pueda analizar una muestra, esta necesita estar en polvo en cantidades de 

entre 1 mg y 10 mg (Guglielmi, Kickelbick & Martucci, 2014).   
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El funcionamiento del difractometro de rayos X se basa en la ley de Bragg (representación 

gráfica en la Figura 2.29), que establece una relación entre el ángulo de difracción (θ), la 

longitud de onda de los rayos X (λ) y la distancia entre cada plano atómica de la red cristalina  

(dhkl), donde se cumple un orden de reflexión (n) de un número entero mayor o igual a 1 

(ecuación 5) (Cullity, 1956). 

𝑛𝜆 = 2𝑑ℎ𝑘𝑙 ⋅ 𝑆𝑒𝑛(𝜃) ( 5 ) 

 

Figura 2.29. Representación gráfica de la Ley de Bragg (Cullity, 1956). 

Con la ecuación 5 podemos determinar las distancias interplanares al despejar dhkl  de la 

ecuación 5. Estos solamente dependen de la geometría de la celda unitaria, las intensidades 

de los rayos X, del tipo de átomos del cristal y la ubicación de estos en la celda unitaria 

(Dean, 1995). 

Los resultados obtenidos por esta técnica se representan en un difractograma de rayos X, 

como se observa en la Figura 2.30, en los que se aprecian picos de diferentes intensidades 

en función de un ángulo 2θ de difracción, el patrón es característico de cada material (Cullity, 

1956). 
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Figura 2.30. “Patrón de difracción de rayos X típico de hueso bovino desgrasado y 

desproteinizado” (Londoño-Restrepo et al., 2019). 

2.5.2 Espectroscopia Infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) 

La técnica de caracterización FT-IR es una método utilizado para investigar la composición 

de la muestra por su versatilidad, ya que está basada en la respuesta de las vibraciones 

moleculares y atómicas con la presencia de radiación infrarroja (Guglielmi, Kickelbick & 

Martucci, 2014). Este funciona por el principio de Michelson (Figura 2.31), el cual nos dice 

que si la radiación golpea primero a un divisor o separador, divide el haz de luz en dos partes 

iguales (espejo semireflejante). Posteriormente estos haces interfieren con otro divisor 

después de haber sido reflejado por otros dos espejos en su viaje, uno que acomoda la 

trayectoria del haz original (espejos móviles) y otro perpendicular (espejo fijo). La muestra 

a analizar es colocada en esta trayectoria, en donde más adelante se encuentra un detector 

infrarrojo que mide la superposición de los dos haces en función del desfase o desfases del 

espejo móvil en su desplazamiento con respecto a la posición intermedia (Smith, 1998). 
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Figura 2.31. Esquema del interferometro de Michelson (Jeronimo-Cruz, 2018). 

Para un mejor entendimiento de la técnica se tiene que conocer que el espectro infrarrojo está 

dividido en tres regiones: de 14000 cm-1 a 4000 cm-1 se encuentra el infrarrojo cercano, 

infrarrojo medio (aproximadamente 4000 cm-1 a 400 cm-1) y el infrarrojo lejano. En donde 

la región media es la utilizada para el estudio de las vibraciones fundamentales y su estructura 

rotacional en la espectroscopia infrarroja (Guglielmi, Kickelbick & Martucci, 2014). 

Las mediciones se realizan por absorción o reflexión, ya sea por reflectancia difusa (DRS) o 

reflectancia total atenuada (ATR), estos dos métodos utilizan la absorción de radiación 

infrarroja que corresponden a las frecuencias de resonancia de cada modo vibracional de los 

cristales o moléculas del material, esto es que en cada ocasión que el haz de luz atraviese o 

se reflecte en la muestra (sólida o líquida) absorbiendo energía correspondiente a su 

frecuencia resonante, las frecuencias no absorbidas se transmitirán a un detector, permitiendo 

la identificación de las frecuencias absorbidas (Guglielmi, Kickelbick & Martucci, 2014).  

Para que la molécula muestre absorción infrarroja debe tener cambios en sus dipolos 

moleculares asociados a vibraciones y rotaciones de los grupos funcionales al momento de 

interaccionar con la radiación infrarroja. Las vibraciones se denotan como el cambio de 

longitud de la unión (estiramiento) o el ángulo de la unión (flexión), esto lleva a que las 

moléculas puedan estirarse en desfase o fase (Ferrari, Giannini, Sideri & Zanette, 1985). 
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Un ejemplo del espectro detectado por FT-IR se muestra en la Figura 2.32, en donde el eje 

vertical grafica la transmitancia (%), mientras que el eje horizontal las longitudes de onda 

infrarrojas expresadas en número de onda (cm-1). Cabe destacar que sí la transmitancia es del 

100% significa nula absorción por parte del material, además que cada patrón es 

característico de la molécula en su composición total. 

 

Figura 2.32. Espectro infrarrojo del poliestireno (Smith, 1998). 

2.5.3 Microscopía digital 

El microscopio digital está equipado de una cámara digital que permite la captura de 

imágenes de diferentes muestras, la importancia de la técnica es la visualización en tiempo 

real con una pantalla incorporada en el equipo o transmitidas a una computadora (Wu, 

Merchant & Castleman, 2010). 

Generalmente este tipo de microscopios se componen de un módulo óptico de microscopía, 

un módulo de adquisición de datos (el encargado del procesamiento de las imágenes) y un 

módulo de control de software (Figura 2.33). El módulo óptico es el encargado de la 

microscopía de las imágenes, el módulo de adquisición de datos registra las imágenes 

producidas por el dispositivo de captura (por lo regular una cámara digital), posteriormente 

se transfieren a un ordenador a través de una interfaz de tarjeta gráfica o una interfaz USB, 

mientras que el módulo de control de software controla todo el sistema, es decir, tiene control 

sobre la captura de la imagen, el procesamiento y la medición de imágenes en tiempo real 
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(usualmente se utiliza un televisor a color o un monitor) para el mejoramiento de la calidad 

de ellas (Chen, Zheng & Liu, 2011). 

 

Figura 2.33. Esquema de los tres módulos que componen a un microscopio digital (Chen, 

Zheng & Liu, 2011). 

La tecnología utilizada en este tipo de microscopios genera un buen posprocesamiento de 

imágenes, ya que los paquetes de software son específicos, dando una amplia funcionalidad 

o esquemas útiles, lo que lleva a la detección de geometrías simples y análisis sofisticado 

para la identificación de geometrías complejas, además de segmentación avanzada de 

imágenes, detección de contornos y formas de objetos pequeños, categorizar secciones, entre 

otra habilidades dependientes de cada software. Varios esquemas pueden utilizar 

herramientas para generar diagramas de espectros, perfiles espectrales, el pseudo-color, la 

forma de la superficie tridimiensional, etc., esto se logra al manipular los datos para poderlos 

mostrar en diferentes formatos (Chen, Zheng & Liu, 2011). 

2.5.4 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) 

La Dispersión de Luz Dinámica (ver esquema en la Figura 2.34) se utiliza para determinar 

la distribución del tamaño de pequeñas partículas en una suspensión (Berne & Pecora, 2000). 

Sin embargo la técnica de DLS genera fluctuaciones temporales, estas se suelen analizar por 

un método de autorrelación de fotones o intensidad, en donde la función de autocorrelació n 

(ACF, por sus siglas en inglés) generalmente decae desde el tiempo retardado cero, pero al 

tener una dinámica más rápida por las partículas pequeñas, conduce a una veloz 
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descorrelación de la tasa de intensidad dispersa. La ACF es la transformación de Fourier del 

espectro de potencia, esto quiere decir que las mediciones de la Dispersión de Luz Dinámica 

se pueden realizar también en el dominio espectral (Chu, 1970; Pecora, 1964). 

 

Figura 2.34. Esquema del funcionamiento de DLS (Ruiz Bonilla, 2018). 

El funcionamiento inicia con el disparo de un haz de luz monocromático que pasa por un 

polarizador y posteriormente por dentro de la muestra en donde la luz se dispersa pasando 

por un segundo polarizador, en donde un fotomultiplicador recolecta la información y la 

proyecta en una imagen resultante que se conoce como patrón moteado (Goodman, 1976) 

(Figura 2.35). 

 

Figura 2.35. Ejemplo de patrón moteado (Wissmann et al., 2006). 

Cuando las moléculas de la solución son golpeadas por el haz, difractan luz en todas 

direcciones. La luz difractada interfiere constructivamente, generando una región clara, o 

destructivamente, formando una región oscura. El proceso es repetitivo en intervalos de 
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tiempo cortos, mientras que los patrones moteados resultantes son analizados por un 

autocorrelacionador comparando la intensidad de la luz a lo largo del tiempo en cada punto. 

Los polarizadores se pueden configurar para dos geometrías diferentes, una de ellas es la 

geometría vertical (VV), en donde el polarizador permite que el haz de luz pase en la misma 

dirección que el polarizador principal, mientras que en una geometría horizontal (VH), el 

segundo polarizador no permite que la luz viaje en la misma dirección que el haz incidente 

(Goodman, 1976). 

Los patrones de Dispersión de Luz pueden variar mucho dependiendo de la cantidad de 

sustancia en la solución y del tamaño de las moléculas que se analizarán (Goodman, 1976) 

(Figura 2.36). 

 

Figura 2.36. DLS de partículas grandes (parte superior) y partículas pequeñas (parte 

inferior) (Guerrero et al., 2018). 

2.5.5 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Actualmente se necesitan técnicas con mayor resolución que los microscopios ópticos, esto 

se debe a que este último está limitado por la longitud de onda de la luz (entre 400 nm y 700 

nm), por lo que para observar objetos más pequeños, especialmente a escala nanométrica, se 

necesitan longitudes de onda mucho más pequeñas, esto nos lleva a utilizar electrones (con 

λ entre 0.003 nm y 0.01 nm) (Hawkes & Spence, 2008).  
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El microscopio electrónico de barrido (SEM, por sus siglas en inglés) y el microscopio 

electrónico de transmisión (TEM por sus siglas en inglés) surgieron como respuesta a la 

problemática anterior (Hawkes & Spence, 2008). En donde el primero se utilizan 

generalmente para la obtención de imágenes superficiales de la morfología del material, 

mientras que TEM proporciona información detallada de las microestructuras que no pueden 

ser vistas de manera superficial (Guglielmi, Kickelbick & Martucci, 2014; Hawkes & 

Spence, 2008). 

SEM funciona a través de un principio básico en el que al hacer incidir un haz de electrones 

enfocados en la superficie de un sólido, estos interactúan con el material tal que se producen 

señales de electrones retrodispersados, los secundarios y Auger, a su vez también emanan 

fotones de fluorescencia de rayos X y fotones de varias energías que se recolectan en 

diferentes detectores para que posteriormente sean procesados por una computadora y formar 

una imagen (Skoog, Holler & Crouch, 2017). 

Dos partes principales componen al microscopio electrónico de barrido, las cuales son la 

columna del microscopio y el sistema electrónico (Figura 2.37), la primera conforma de un 

cátodo, un cilindro Wehnel y un ánodo (cañón de electrones), uno o dos lentes 

condensadores, bobinas de escaneo para deflexión X, Y (dos pares de bobinas de deflexión 

de haz), el objetivo y varias aperturas (Skoog, Holler & Crouch, 2017). 
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Figura 2.37. Esquema del funcionamiento de SEM (Tare, Puli, Oros & Singh, 2009). 

En el extremo inferior de la columna del microscopio se encuentra la cámara de la muestra y 

los diferentes detectores para las señales que se emitan de la interacción de los electrones con 

la muestra (en la base). La columna del microscopio y la cámara de la muestra se encuentran 

en ultra alto vacío para que los electrones viajen al cátodo con la menor interacción con el 

medio (Hawkes & Spence, 2008). 

El control y suministro de energía para la tensión de aceleración (entre 0.3 kV y 3 kV) del 

microscopio son parte de su sistema electrónico al igual que el condensador, las lentes 

objetivas, el generador de escaneo y los amplificadores electrónicos para las diferentes 

señales que se adquirirán durante la técnica. Los microscopios electrónicos de barrido 

modernos utilizan como control un software de ejecución especializado capaz de controlar 

sus parámetros, permitiendo la obtención y almacenaje de imágenes digitales (Hawkes & 

Spence, 2008). 

2.5.6 Espectroscopia de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS) 

La Espectroscopia de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS por sus siglas en inglés) es un 

método de caracterización química o analítica de los materiales. Los sistemas de EDS están 
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generalmente conectados a un instrumento de microscopía electrónica, ya sea de barrido 

(SEM) o de transmisión (TEM) (Colpan et al., 2018). 

Esta técnica de caracterización se basa en la emisión de rayos X característicos de la muestra, 

es decir, un haz de partículas cargadas (protones o electrones) se enfoca en la muestra a 

estudiar. Esto significa que un electrón de un nivel de enlace más alto cae en el agujero del 

núcleo y emite un rayo X con la energía de la diferencia de las energías de enlace del nivel 

de electrones (Colpan et al., 2018). 

La importancia de EDS es proporciona un espectro picos y de color de la composición 

elemental de la muestra a estudiar (Colpan et al., 2018).  

En la Figura 2.38 se puede observar un esquema sobre esta técnica.  

 

Figura 2.38. Esquema de un equipo de EDS conectado a un instrumento de microscopía 

electrónica (Colpan et al., 2018) 
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3 HIPÓTESIS 

Mediante un proceso de deposición en frío es posible el anclaje de semillas de BIO-

Hidroxiapatita sobre titanio poroso para la producción películas delgadas nanocristalinas. 
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4 OBJETIVOS 

4.1 Objetivo general 

Desarrollar un recubrimiento de BIO-Hidroxiapatita nanométrica de hueso trabecular de 

bovino en titanio mediante un proceso de deposición en frío a fin de obtener un buen anclaje 

del biocerámico en el sustrato. 

4.2 Objetivos particulares 

1. Obtener nano hidroxiapatita de hueso trabecular de bovino por medio de un proceso 

hidrotérmico y de calcinación para la obtención de agregados nanométricos.  

2. Caracterizar los agregados de BIO-Hidroxiapatita por medio de técnicas 

fisicoquímicas para determinar las propiedades y características del refuerzo de la 

película. 

3. Caracterizar el sustrato de titanio mediante difracción de rayos X para determinar la 

composición del material. 

4. Modificar la superficie del titanio mediante Escritura de Láser Directa para obtener 

la rugosidad en el material. 

5. Caracterizar el sustrato de titanio surcado por medio de microscopía electrónica de 

barrido para analizar los cambios morfológicos con respecto al sustrato inicial. 

6. Desarrollar e implementar un recubrimiento en frío de BIO-Hidroxiapatita 

nanométrica por medio la deposición en frío para la corroboración del método 

desarrollado y posible implementaciones odontológicas.  

7. Caracterizar las películas recubiertas a través de técnicas fisicoquímicas para estudiar 

el anclaje de la nano BIO-Hidroxiapatita en el titanio. 
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5 MATERIALES Y METODOLOGÍA 

5.1 Materiales 

Los materiales utilizados en el presente trabajo fueron: 

 Agua destilada obtenida del Centro de Física Aplicada y Tecnología Avanzada, 

Universidad Nacional Autónoma de México, Campus Juriquilla, Querétaro. 

 Alcohol isopropílico (C3H8O), ≥ 99.5% marca J.T. Baker. 

 Hidróxido de potasio (KOH), ≥ 84.0% marca SIGMA-ALDRICH. 

 Hueso trabecular de fémur de bovino de la carnicería de Álvaro Obregón s/n de San 

Juan del Río, Querétaro. 

 Titanio proveniente del estado de Michoacán. 

5.2 Metodología 

5.2.1 Metodología 1 (Nano BIO-Hidroxiapatita) 

Para la obtención de polvo de hueso de bovino se utilizó un pretratamiento de la metodología 

reportada por Ramirez-Gutierrez et al. (2017), mientras que para la obtención de BIO-

Hidroxiapatita nanométrica se empleó la metodología de Zubieta (2020). 

El proceso se explicará en dos etapas diferentes. 

5.2.1.1 Obtención de polvo de BIO-Hidroxiapatita 

La obtención del polvo de BIO-Hidroxiapatita sigue el diagrama de flujo de la Figura 5.1, 

en donde a pesar de sólo referirse a la limpieza primaria como subetapa, también se cataloga 

a la trituración, molienda y tamizado como otra. 
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Figura 5.1. Diagrama de flujo de obtención de BIO-Hidroxiapatita. 

5.2.1.1.1 Limpieza primaria 

Primeramente hacemos una limpieza primaria del hueso de bovino que se adquirió, teniendo 

como objetivo conservar solo el hueso trabecular en forma de placas para que la limpieza sea 

más sencilla.  

Se inicia con la remoción manual de toda la materia blanda. Para facilitar esta limpieza se 

llevó a cabo una cocción por cuadruplicado en agua destilada durante 1 h, mientras se 

cambiaba el agua destilada en cada repetición. Terminando la cocción se removió de manera 

completa todo el tejido blando restante visible en el hueso. Posteriormente se dejó secar al 

en una incubadora marca MMM modelo Incucell IC 55 a temperatura constante de 90°C 

durante 5 días, para después realizar la molienda y tamizado (Figura 5.2). 
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Figura 5.2. Limpieza primaria: (a) Fémur antes de la limpieza y (b) hueso trabecular después 

de la limpieza. 

5.2.1.1.2 Trituración, molienda y tamizado 

El hueso trabecular de bovino seco se trituro con la ayuda de un mortero metálico para rocas 

en partículas menores a 5 mm, para después ser triturado en un molino oscilatorio con anillos 

de carburo de tungsteno Pulverisette 9 marca Laval Lab del laboratorio de molienda del 

Centro de Geociencias de la Universidad Nacional Autónoma de México, Campus Juriquil la, 

Querétaro, con capacidad de hasta 80 g por carga por 3 minutos. Finalmente, se consiguió 

polvo de hueso que fue tamizado en una malla número 200, que permite el filtrado de 

partículas menores a 74 µ (Figura 5.3). 

 

Figura 5.3. Obtención de polvo: (a) Trituración, (b) molienda y (c) tamizado. 

5.2.1.2 Obtención de BIO-Hidroxiapatita nanométrica 

Para generar nanopartículas de BIO-Hidroxiapatita con el polvo obtenido de la limp ieza 

primaria, se necesita pasar por una limpieza secundaria dividida en limpieza alcalina y 

sonicación (Figura 5.4). 
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Figura 5.4. Diagrama de flujo de obtención de agregados nanométricos de BIO-

Hidroxiapatita.  

5.2.1.2.1 Limpieza secundaria 

El polvo obtenido se procesa a una segunda etapa que consiste en dos subetapas. 

5.2.1.2.1.1 Limpieza alcalina 

La primera parte de la segunda etapa inicia con mezclar el polvo de hueso en una disolución 

alcalina para desengrasarlo y desproteinizarlo (quitar grasas y proteínas), para esto se utilizó 

una sal básica que contiene iones afines a la estructura de la BIO-Hidroxiapatita, esta es 

hidróxido de potasio (KOH). 

Se usaron 200 mililitros de agua destilada a los cuales se les agregó 11.2211 g de KOH, 

obteniendo de esta manera una molaridad de 1 M para la disolución. Posteriormente se 

añadieron 40 g de polvo de hueso (durante los enjuagados y centrifugados se puede perder 

material). 
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1. Se dejó la disolución a una agitación constante de 350 rpm por 24 h a 90°C y tapada, 

en un agitador magnético Felisa modelo FE-310 (Figura 5.5a). 

2. Se centrifugo el resultado del paso uno a 2500 rpm por 15 min utilizando una 

centrifuga marca Rolco modelo CM 4080, para posteriormente enjuagarlo con agua 

destilada. Para eliminar la mayor cantidad de alcalino en la limpieza el paso 2 se 

repitió 10 veces (Figura 5.5(a-b)). 

3. Finalmente, se secaron las muestras en una incubadora marca MMM modelo Incucell 

IC 55 por 48 h a 90°C (Figura 5.5c). 

 

Figura 5.5. Limpieza alcalina: (a) Agitación, (b) centrifugado, (c) enjuague y (d) secado. 

5.2.1.2.1.2 Sonicación 

La realización de sonoquímica se hizo mediante un homogeneizador ultrasónico modelo 

UP200HT marca Hielscher usando un sonotrodo S26d7 de titanio y diámetro de 7 mm. La 

muestra se procesó a una potencia de 100 W durante 10 min, 20 min, 30 min y 60 min, en 

donde: 

1. Se utilizó un vaso de precipitados en el cual se agregaron 80 mL de alcohol 

isopropílico y 1 g de polvo de hueso trabecular de bovino desengrasado y 

desproteinizado (Figura 5.6a). 

2. El vaso de precipitados se colocó en un baño maría en frío con agitación a 80 rpm en 

el 10L Stirring Water Bath, serie SWB (Figura 5.6b). 

3. Se armó el sonicador en un soporte universal (Figura 5.6c). 

4. Empezó la sonicación de 10 min (Figura 5.6d). 
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5. Se tomaron 15 mL del resultado del paso cuatro y se siguió con los 10 min para la 

segunda muestra (20 min), realizando el mismo procedimiento para los 30 min y 60 

min (Figura 5.6e). 

6. Finalmente, se decantaron y centrifugaron (centrifuga marca Rolco modelo CM 

4080) las muestras resultantes (BIO-Hidroxiapatita nanométrica y alcohol 

isopropílico) desechado el solvente, para posteriormente secar las muestras en una 

mufla eléctrica digital 12,3 L Felisa FE-361 a 120°C por 3 h (Figura 5.6f). 

 

Figura 5.6. Obtención de BIO-Hidroxiapatita nanométrica: (a) Disolución, (b) baño maría 

en frío, (c) ultrasonido, (d) sonicación, (e) muestreo y (f) secado. 

5.2.2 Metodología 2 (Grabado en titanio) 

El titanio utilizado se obtuvo del estado de Michoacán. Primeramente se caracterizó por 

medio de DRX para conocer su tipo. Posteriormente se grabó el titanio de seis maneras 
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distintas, en donde la única diferencia es la cantidad de barridos entre cada muestra, es decir, 

el número de veces que el láser realizo un trazado del punto A al punto B y de regreso (ver 

la Figura 5.8). Las cantidades de barridos fueron 1, 2, 3, 4, 5 y 10, los cuales se produjeron 

por medio de Escritura de Láser Directa (DLW) mediante un láser marca HANS modelo 

YLP-MDF-152 (Figura 5.9) a 50 W. 

 

Figura 5.7. Diagrama de flujo de obtención de los surcos en el titanio. 

 

Figura 5.8. Línea seguida por el láser HANS modelo YLP-MDF-152. 
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Figura 5.9. Se puede observar (A) el láser HANS YLP-MDF-152 y (B) la distancia del foco 

a la muestra (403 mm). 

5.2.3 Metodología 3 (Recubrimiento de titanio con nano BIO-Hidroxiapatita) 

Para el recubrimiento del titanio en con BIO-HAp se utilizó la solución obtenida en la 

metodología 1, es decir, BIO-Hidroxiapatita nanométrica en alcohol isopropílico limp iada 

por KOH y sonicada durante 60 min (muestra no decantada) (ver Figura 5.10.). 

1. Con ayuda de una pipeta graduada de 3 mL se tomaron los 0.5 mL de solución (Figura 

5.11a). 

2. Cada una de las muestras de titanio tratadas por DLW se colocaron en un crisol de 

porcelana, en donde se le deposito a cada una 0.5 mL de solución (Figuras 5.11(b-

c)). 

3. Posteriormente, el Ti con la solución de nano BIO-HAp pasó por un proceso térmico 

en una mufla eléctrica digital 12,3 L Felisa FE-361, la cual aumentaba 5°C cada 

minuto hasta alcanzar los 500°C, para la muestra de titanio con 2 barridos (muestra 

Ti HAp02), y los 720°C para las muestras de titanio con 3 y 4 barridos (muestras Ti 

HAp03 y Ti HAp04 respectivamente); donde se mantuvo por 3 h, posteriormente se 

dejó enfriar por aire durante 4 h (Figura 5.11d).  Dire
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Figura 5.10. Diagrama de flujo del recubrimiento de titanio con nano BIO-HAp. 

 

Figura 5.11. Recubrimiento de BIO-HAp en titanio: (a) Solución de nano BIO-HAp con 

alcohol isopropílico; (b) muestras de titanio tratado con 3 y 4 barridos; (c) deposición en la 

muestra de Ti con 2 barrido y (d) tratamiento térmico. 

5.3 Técnicas de caracterización 

Las muestras caracterizadas se muestran en la Tabla 5.1. 
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Tabla 5.1. Muestras que se caracterizaron. 

Material Muestra Característica 

BIO-Hidroxiapatita 

B-RAW 
Polvo en crudo de BIO-

HAp. 

B-KOH 

Polvo de BIO-HAp 

únicamente limpiado por 

KOH. 

B-KOH-10 

Polvo de BIO-HAp con 

limpieza alcalina y sonicado 

por 10 min. 

B-KOH-20 

Polvo de BIO-HAp con 

limpieza alcalina y sonicado 

por 20 min. 

B-KOH-30 

Polvo de BIO-HAp con 

limpieza alcalina y sonicado 

por 30 min. 

B-KOH-60 

Polvo de BIO-HAp con 

limpieza alcalina y sonicado 

por 60 min. 

Titanio 

Titanium 
Titanio sin ningún tipo de 

tratamiento. 

Ti-1 
Titanio tratado por DLW 

con 1 barrido. 

Ti-2 
Titanio tratado por DLW 

con 2 barridos. 

Ti-3 
Titanio tratado por DLW 

con 3 barridos. 

Ti-4 
Titanio tratado por DLW 

con 4 barridos. 
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Ti-5 
Titanio tratado por DLW 

con 5 barridos. 

Ti-6 
Titanio tratado por DLW 

con 10 barridos. 

Compósito de titanio con BIO-

Hidroxiapatita 

Ti HAp02 
Compósito de Ti-2 con B-

KOH-60 calcinado a 500°C. 

Ti HAp03 

 

Ti HAp04 

Compósito de Ti-3 con B-

KOH-60 calcinado a 720°C. 

Compósito de Ti-4 con B-

KOH-60 calcinado a 720°C. 

 

5.3.1 Difracción de rayos X (DRX) 

Se utilizó la técnica de difracción de rayos X para determinar la composición, estructura y 

pureza del material del titanio, mientras que en la BIO-Hidroxiapatita se usó para determinar 

las fases cristalinas y los cambios de la calidad del cristalina mediante el estudio del cambio 

en la anchura a media altura (Full Width at the Half Maximum, FWHM). Todas las muestras 

a caracterizar se colocaron densamente en un soporte de silicio modo zero background, en 

tanto que los patrones de difracción se obtuvieron mediante un difractometro de rayos X 

Ultima IV de la marca Rigaku (Figura 5.12), el cual funciona a 30 mA con una longitud de 

onda de radiación de CuKα de λ = 1.5406 Å y a 40 kV. Los difractogramas fueron tomados 

de 5° a 80° utilizando la escala de 2θ y un tamaño de paso de 0.02°. Las muestras estudiadas 

fueron: 

 Titanio: Titanium. 

 Polvos: B-RAW y B-KOH. 

 BIO-Hidroxiapatita nanométrica: B-KOH-10, B-KOH-20, B-KOH-30 y B-KOH-60. 

No se caracterizaron las muestras de titanio tratadas por DLW ya que solamente se quería 

conocer el tipo de Ti que se utilizó en el trabajo. 
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Figura 5.12. Difractómetro de Rayos X marca Rigaku modelo Ultima IV. 

5.3.2 Espectroscopia Infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) 

Para la identificación de los diferentes grupos funcionales que se encuentran en las muestras 

de BIO-Hidroxiapatita nanométrica y nano hidroxiapatita sintética se realizó en un equipo de 

IR modelo Spectrum Two de la marca Perkin Elmer (Figura 5.13) espectroscopia infrarroja 

por transformada de Fourier. Se caracterizaron las muestras en forma de polvo mediante 

reflexión total atenuada (ATR) con 32 repeticiones, en un rango de número de onda de 4000 

cm-1 a 600 cm-1 y resolución de 2 cm-1. Las muestras estudiadas fueron B-RAW y B-KOH. 

Se optó por solamente caracterizar estas muestras puesto que se quiso observar únicamente 

la forma en que beneficia la limpieza alcalina a la BIO-HAp en crudo. 

 

Figura 5.13. Espectrofotómetro FT-IR-ATR de la marca Perkin Elmer modelo Spectrum 

Two.  
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5.3.3 Microscopia Digital 

Para el análisis de rugosidad de las muestra de titanio poroso se utilizó un microscopio digital 

de la marca Olympus modelo DSX510 (Figura 5.14). Para esto se trazó una línea de 1 mm 

de espesor perpendicular a los surcos formados por el láser ya que los parámetros se calculan 

sobre esta línea. En donde las muestras analizadas fueron Ti-1, Ti-2, Ti-3, Ti-4, Ti-5 y Ti-6. 

 

Figura 5.14. Microscopio Digital Olympus DSX510. 

5.3.4 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) 

El tamaño de partícula se estudió mediante un analizador de tamaño de partícula de la marca 

Anton Paar modelo Litesizer 500 (Figura 5.15). Únicamente en las muestras de BIO-

Hidroxiapatita nanométrica (B-KOH-10, B-KOH-20, B-KOH-30 y B-KOH-60) para 

garantizar que a través de la sonicación se pueden obtener nanopartículas de BIO-HAp. Estas 

se midieron en una disolución de alcohol isopropílico que fueron dispersadas en un baño 

ultrasónico Baku BK-9050 durante 5 minutos. Posteriormente se colocaron 2 mL de muestra 

en una celda desechable (otorgadas por la compañía del analizador). Donde los parámetros 

observados se ajustaron automáticamente por el software Kalliope, cambiando únicamente: 

 Solvente: Isopropanol. 

o Índice de refracción: 1.3772 

o Viscosidad: 2.4 mPa⋅s 

 Material: BIO-Hidroxiapatita. 

o Índice de refracción: 1.3772 

o Absorción: 0.1 
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Figura 5.15. Analizador de tamaño de partícula marca Anton Paar modelo Litesizer 500. 

5.3.5 Microscopia electrónica de barrido (SEM) 

Para los análisis morfológicos se ocuparon tres diferentes modelos de microscopios 

electrónicos de barrido. Para las muestras B-RAW y B-KOH se utilizó el microscopio 

electrónico de barrido JSM-6060 LV de la marca JEOL (Figura 5.16), en el cual las 

mediciones se llevaron a cabo con un voltaje de 10 kV, mientras que las muestras se fijaron 

en porta muestras de cobre con cinta de carbono cubiertas de una fina película de oro, esto 

último para promover la conducción antes de realizar la caracterización. 

Únicamente para observar la diferencia morfológica entre el polvo en crudo de BIO-HAp y 

el resultado de la limpieza alcalina. 

 

Figura 6.16. Microscopio electrónico de barrido, JEOL JSM-6060 LV. Dire
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Sin embargo, para las muestras de BIO-Hidroxiapatita nanométrica (B-KOH-10, B-KOH-

20, B-KOH-30 y B-KOH-60) la caracterización se realizó a través del microscopio 

electrónico de barrido JEOL JSM-7401 F (Figura 5.17) empleando un voltaje de 2kV y 5 kV 

para la BIO-HAp, en tanto que las muestras se colocaron en un pedazo de silicio cristalino 

montado sobre el porta muestras del microscopio mediante una gota de pintura de plata, esto 

se debe al alto voltaje con el que se trabajó. 

Con el objetivo de observar con una mayor claridad las nanopartículas y aglomerados de 

nano BIO-HAp conseguidos como resultado de la sonicación de muestras limpiadas por 

KOH. 

 

Figura 5.17. Microscopio electrónico de barrido, JEOL JSM-7401 F. 

Por último, se utilizó un microscopio electrónico de barrido de alta resolución (HR-SEM, por 

sus siglas en inglés) de marca Hitachi modelo SU8230 (Figura 5.18) para caracterizar las 

muestras de titanio poroso y el compósito entre la BIO-Hidroxiapatita y el titanio poroso, ya 

que era de mayor interés tener una mejor resolución a fin de realizar un mejor análisis para 

la porosidad del titanio y el anclaje de las semillas de nano BIO-HAp. Las muestras se 

montaron sobre un porta muestras de aluminio y se pegaron con una cinta de carbón. El 

voltaje de aceleración utilizado para el estudio fue de 15 kV y 20 kV. Se identificaron como 

Ti-1, Ti-2, Ti-3, Ti-4, Ti-5, Ti-6, Ti HAp02, Ti HAp03 y Ti HAp04. Dire
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Figura 5.18. Microscopio electrónico de barrido, Hitachi SU8230. 

5.3.6 Espectroscopia de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS) 

El análisis elemental para estudiar de una mejor manera el anclaje de la BIO-Hidroxiapatita 

en el titanio se hizo utilizando el equipo de EDS Bruker X Flash 6/60 acoplado a un 

Microscopio Electrónico de Barrido de Emisión de Campo de cátodo frío Hitachi SU8230 

(Figura 5.18) operando a 20 kV. Las muestras se montaron sobre un porta muestras de 

aluminio y se pegaron con una cinta de carbón.  

Los elementos identificados fueron el titanio, ya que es el material a recubrir, fosforó y calcio, 

al ser los que tienen mayor concentración en la BIO-HAp, y oxígeno, este último ya que 

también tiene gran presencia en el cerámico y posiblemente en el titanio surcado. Se 

identificaron las muestras Ti HAp02, Ti HAp03 y Ti HAp04. 
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6 RESULTADOS Y DISCUSIONES 

6.1 Difracción de rayos X (DRX) 

Primeramente, se caracterizó el titanio (muestra Titanium) originario de Michoacán para 

determinar el tipo de Ti. La difracción de rayos X arrojó información para conocer la 

estructura del cristal y fases cristalinas, tal cual y se observa en la Figura 6.1. La muestra se 

identificó con las cartas ICDD (International Center for Difffraction Data) No. 00-044-1288 

(titanio en fase β), No. 00-044-1294 (titanio en fase α) (Da Silva et al., 1999) y No. 04-020-

7055 (equivalente a una aleación entre titanio, aluminio y vanadio), por lo que asegura que 

es titanio quirúrgico de grado 5 (Ti-6Al-4V) (Da Silva et al., 1999), el cual tiene un UNS de 

R56400 (Unified Numbering System). A su vez, el Ti-6Al-4V es una aleación de titanio α-β 

compuesto principalmente (en peso) de titanio, 6% de aluminio, 4% de vanadio, un máximo 

de 0.25% de hierro, un máximo de 0.10% de carbono, un máximo de 0.02% de nitrógeno, 

0.015% máximo de hidrogeno, un máximo residual de cada uno de 0.10% y un máximo 

residual total de 0.40% (ASTM, 2013). 

La muestra presenta una señal bastante ruidosa, esto se atribuye a ruido instrumental. 
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Figura 6.1. Difractograma de titanio quirúrgico grado 5 (Ti-6Al-4V). 

Por otro lado, la difracción de rayos X de BIO-Hidroxiapatita en crudo y a la que se le hizo 

la limpieza alcalina, B-RAW y B-KOH respectivamente, arrojó información con la que se 

verifica la fase cristalina de las muestras que se identificaron con la carta del ICDD No. 00-

009-0432, en donde se puede observar que los picos de mayor intensidad fueron los planos 

(002), (211), (300) y (310). Las muestras presentan ruido generalmente propias de la fase 

orgánica (Jeronimo-Cruz, 2018). Aunque también puede atribuirse a un efecto de 

fluorescencia y dispersión por el tamaño de los granos de la BIO-HAp (Londoño-Restrepo, 

et al., 2019). La muestra B-RAW es la que manifiesta mayor contribución de la fase orgánica. 

Con la aplicación del tratamiento alcalino se puede observar el incremento de intensidad en 

los picos de los planos (002), (211), (300) y (310), lo que indica una disminución de la materia 

orgánica, por lo que los cristales de hidroxiapatita se podrían apreciar con mayor facilidad y 

observarse posibles aglomeraciones (Figura 6.2). Dire
cc

ión
 G

en
era

l d
e B

ibl
iot

ec
as

 U
AQ



74 | P á g i n a  
 
 

 

Figura 6.2. Difractograma de las muestras: B-RAW y B-KOH. 

En la Figura 6.3 se observan las muestras que se sonicaron a diferentes tiempos, en donde se 

pudo identificar la misma fase de hidroxiapatita utilizando la misma carta ICDD (00-009-

0432) que las muestras B-RAW y B-KOH. En donde podemos observar que los picos de 

mayor intensidad siguen siendo los planos (002), (211), (300) y (310). Sin embargo, a 

comparación de la Figura 6.2, los que se muestran en la Figura 6.3 son más limpios en virtud 

a que la sonicación puede afectar la materia orgánica residual al reducirla parcialmente 

debido a los procesos de cavitación (como se muestra en la sección 6.2). Igualmente, se 

podría atribuir el incremento de intensidad a la aglomeración y mejor apreciación de los 

cristales de hidroxiapatita. 
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Figura 6.3. Difractograma de las muestras: B-KOH-10, B-KOH-20, B-KOH-30 y B-KOH-

60. 

En la Figura 6.4 se muestra el cambio de la anchura a media altura (FWHM) del pico que 

está alrededor de 25.905° que corresponde al plano (002) para cada uno de los patrones de 

DRX. Este valor se usa comúnmente para determinar la calidad cristalina de un material, en 

donde los valores altos están relacionados con una deficiente calidad cristalina o presencia 

de fases amorfas (Londoño-Restrepo et al., 2020). Sin embargo, como se verá en secciones 

posteriores (secciones 6.4 y 6.5), los cristales de hidroxiapatita de hueso trabecular de bovino 

son nanométricos. De acuerdo con Pinna (2005), cuando aumenta el tamaño del cristal los 

picos de difracción se hacen más estrechos, como es el caso de la hidroxiapatita después de 

la limpieza alcalina, como se mostrará en SEM. A su vez, Londoño-Restrepo, et al. (2019) 

también lo demostraron a través de una simulación utilizando el software PDF-4, en la 

pequeños incrementos de tamaños en los cristales producen cambios drásticos en la forma y 

ancho de los picos de difracción.  
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El cambio significativo del FWHM entre las muestras B-RAW y B-KOH corresponde a la 

remoción parcial de la materia orgánica debido a la limpieza alcalina. Mientras que las 

muestras que además de ser limpiadas fueron sonicadas durante 10 min, 20 min y 30 min son 

estadísticamente iguales, es decir, no existe un cambio aparente al tamaño de partícula. Por 

lo que se puede decir que el tamaño de cristal se mantiene de dimensiones nanométricas y 

solo se siente afectada la materia orgánica; a su vez, el cambio en la gráfica mostrada en la 

Figura 6.4 entre la muestra B-KOH y las muestras sonicadas hasta los 30 min se podría 

argumentar al tomar como micropartícula el aglomerado de nanopartículas existentes en estas 

muestras. En tanto que en B-KOH-60 se observa un aumento del valor de la anchura a media 

altura, debido a que el tamaño de la hidroxiapatita es nanométrico, por lo que se puede colegir 

que en este punto el proceso de sonicación y la limpieza con KOH afecto directamente el 

tamaño de partícula. 

 

Figura 6.4. Calculo de FWHM del plano (002) de todas las muestras de BIO-HAp. 

6.2 Espectroscopia Infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) 

El análisis de espectroscopia infrarroja se utiliza para indicar los grupos funcionales y poder 

identificar un material. Además, se logra identificar la remoción parcial de componentes 
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orgánicos. Lo que lleva a utilizar esta técnica para descubrir los cambios en las bandas 

características que se generaron en el proceso de limpieza. 

En la Figura 6.5 se observan los espectros de las muestras de hidroxiapatita B-RAW y B-

KOH, en donde se pueden observar los distintos enlaces presentes en las muestras. En la 

Tabla 6.1 se aprecian las bandas obtenidas en el análisis con su respectiva identificac ión, 

asignación, ubicación y referencia, esta última se utiliza para encontrar en la literatura el 

nombre del grupo funcional de cada banda. 

 

Figura 6.5. Espectros de infrarrojo de HAp B-RAW y B-KOH. 

Con respecto la identificación, se puede encontrar el grupo carbonato (CO3
2- ν3as) que 

funciona como un ion sustituyente en la estructura de las hidroxiapatita (Londoño-Restrepo, 

et al., 2016), tal cual y se muestra en las bandas F, G y L. De igual modo, los grupos fosfatos 

característicos de las hidroxiapatitas están representados por las bandas I, J y K (Londoño-

Restrepo, et al., 2016). 
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Tabla 6.1. Posiciones de las bandas de espectroscopia infrarroja en hidroxiapatita. 

        

* Este trabajo: a.- B-KOH. b.- B-RAW. R: Referencias. 

Modos vibracionales: ν = tensión. 

La presencia de agua (grupo hidroxilo: O-H) es adquirida por la absorción de la humedad 

ambiental en las muestras B-RAW y B-KOH, este grupo funcional vine dado por la banda A. 

En la muestras de hidroxiapatita obtenida de manera biológica, las bandas B y C 

corresponden a los grupos alcanos relacionados con los lípidos derivados del huésped 

(bovino), los cuales se atenúan con la limpieza. Otras bandas que se deben eliminarse o 

reducirse además de las C-H (indicadas por B y C), son las relacionadas con los grupos amida 

I, amida II y III (correspondientes a D, E y H); donde la única que desaparece por completo 

gracias al tratamiento alcalino de hidróxido de potasio es la banda H; mientras que las bandas 

D y E solamente reducen su intensidad, esto debido a que la limpieza alcalina solamente 

removió parcialmente de materia orgánica.  
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6.3 Microscopía Digital 

Por microscopía digital se puede observar como aumenta la rugosidad conforme al número 

de barridos (Figura 6.6), esto lleva a que el titanio tenga irregularidades en su superficie, las 

cuales a su vez promueven la adhesión (Zhai et al., 2016). Sin embargo, la rugosidad llega a 

formar sitios de nucleación de grietas o corrosión (Zhai et al., 2016).  

El aumento de rugosidad que tiene el Ti-6Al-4V conforme va creciendo el número de 

barridos es de manera exponencial (se utilizó el modelo Exp3P2 de Origin 2018, donde arrojó 

una R2 = 0.9947) (ver Figura 6.6), lo que implica que después de varios barridos el material 

comenzará a fracturarse. 

Al observar la Tabla 6.2 se puede argumentar que el incremento de la rugosidad del primer 

al segundo barrido es significativo, lo que llevaría a suponer que la creación de fracturas 

empezará desde los 2 barridos. A la par, la tendencia exponencial de la gráfica de la Figura 

6.6 sugiere la creación de grietas o corrosión a partir de los 3 barridos. Sin embargo, este 

estudio no es suficiente para determinar esté cambio morfológico. 

 

Figura 6.6. Aumento exponencial de la rugosidad con respecto a las muestras a diferentes 

recorridos. 
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Tabla 6.2. Rugosidad respectiva para cada muestra del titanio quirúrgico de grado 5. 

Muestra 
Número de 

barridos 
Rugosidad (µm) 

Ti-1 1 1.516 

Ti-2 2 2.152 

Ti-3 3 2.214 

Ti-4 4 2.880 

Ti-5 5 4.887 

Ti-6 10 8.503 

 

6.4 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) 

Verificada la remoción parcial de materia orgánica por medio del tratamiento alcalino, los 

polvos sonicados a 10 min, 20 min, 30 min y 60 min se analizaron mediante Dispersión 

Dinámica de Luz (DLS) para medir el tamaño de partícula. 

En la Figura 6.7a se puede apreciar una tendencia decreciente mientras el tiempo de 

exposición aumentaba, es decir, un menor tamaño de partícula. Mientras que a los 10 min el 

tamaño promedio de las muestras oscila entre los 260 nm y 280 nm, a los 60 min está en el 

rango de los 160 nm. Sin embargo, estos valores son estimados, esto se debe a que no son 

partículas parcialmente esféricas o totales, por lo que en algunas muestras (B-KOH-10 y B-

KOH-20) en algunos puntos son multimodal (Figura 6.7(b-c)) a pesar de que la intensidad 

de distribución se mantiene en los rangos de valores. En tanto las muestras de la Figura 6.7(d-

e) presentan un patrón mononodal, dicho de una mejor manera, al aumentar el tiempo de 

exposición podemos encontrar tamaños hacia valores esféricos, por lo que el radio 

hidrodinámico tiende a ser ideal. 

A su vez, estas últimas muestras presentan una polidispersidad baja, esto debido a que los 

valores del diámetro describen una amplitud estrecha en una región de la distribuc ión 

gaussiana. Con lo que podemos concluir que existen una gran variedad de tamaños que van 
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desde los 150 nm y 280 nm, por lo que obtuvieron semillas de nano bio-hidroxiapatita 

(Figura 6.(7d-e)). 

 

 

Figura 6.7. (a) Diámetro de partícula de B-KOH: (b) B-KOH-10, (c) B-KOH-20, (d) B-

KOH-30 y (e) B-KOH-60. 
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6.5 Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

La caracterización morfológica para el titanio quirúrgico de grado 5 surcado que se realizó 

mediante microscopía electrónica de barrido de alta resolución permitió observar el efecto 

de la rugosidad sobre la superficie del material con respecto al número de recorridos. 

Se puede observar la creación de surcos en el material con el aumento de barridos en el 

material (Figura 6.8). Mientras que con 1 barrido (Figura 6.8a) solamente se empieza a 

fundir el material y formarse una superficie llena de irregularidades, al aumentar este número 

se puede ver una clara formación de fracturas a lo largo del Ti-6Al-4V (Figura 6.8(b-f)), 

además de una evidente corrosión en el titanio quirúrgico a los 3 barridos como se muestra 

encerrada de color rojo en la Figura 6.8c y un surco más definido a los 10 barridos (Figura 

6.8f).  

Asimismo, se podría argumentar la generación de dióxido de titanio (TiO2), ya que durante 

el proceso de DLW no existió un atmosfera controlada, lo que llevo a la formación de 

pequeñas burbujas perceptibles, encerradas en color amarillo, a lo largo de los diferentes 

barridos (Figura 6.8). 
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Figura 6.8. Imágenes HR-SEM, donde se puede ver la corrosión encerrada en color rojo y el 

TiO2 marcada en amarillo. (a) 1 barrido, (b) 2 barridos, (c)  3 barridos, (d)  4 barridos, (e) 5 

barridos y (f) 10 barridos. 

Por otro lado, en las muestras de BIO-Hidroxiapatita (Figura 6.9) a través de SEM se observa 

que la limpieza alcalina con hidróxido de potasio es eficiente en la remoción de materia 
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orgánica, esto se debe a que en la muestra B-RAW (Figura 6.9(a-b)) se tiene una capa de 

material orgánico, así como varias capsulas de lípidos adheridas a la superfic ie. Sin embargo, 

el ejemplar de la muestra B-KOH (Figura 6.9(c-d)) la parte orgánica se ha eliminado 

parcialmente, dejando apreciar de mejor manera los gránulos de hidroxiapatita. El tener una 

estructura porosa a la hora de la sonicación puede favorecer a la cavitación, esto se debe a 

que las burbujas pueden ingresar dentro de los poros con mayor facilidad, dejando una 

explosión sónica más eficiente para disminuir el tamaño de partícula. Mientras que el 

contratiempo sería que la limpieza alcalina de KOH puede ser demasiado agresiva y por lo 

tanto afectar los cristales en su estequiometria química. 

A su vez, la Figura 6.9d confirma lo mencionado en la sección 6.1, en donde atribuimos el 

incremento de intensidad de los picos de DRX a la aglomeración y mejor apreciación de los 

cristales de hidroxiapatita. 

 

Figura 6.9. Imágenes SEM (a-b) B-RAW y (c-d) B-KOH. 
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En la Figura 6.10 se pueden observar las micrografías de las muestras sonicadas, las cuales 

fueron obtenidas con electrones secundarios (SE) para tener una mejor informac ión 

topográfica. De la misma manera, se puede divisar como el proceso de sonicación va 

degradando las partículas grandes en partículas más pequeñas en función del tiempo de 

exposición en el sonotrodo, en donde se aprecian partículas grandes y una especie de polvo 

alrededor de ellas, estas últimas son partículas de menor tamaño. Sin embargo, la existenc ia 

de cúmulos de nanopartículas (Figura 6.10(a-f)) promueven un pico de difracción más 

delgado (Figura 6.3), corroborando lo mencionado en la sección 6.1 con respecto al anális is 

de DRX y FWHM, es decir, las partículas están aglomeradas, se pueden apreciar los cristales 

con mayor facilidad y el ataque generado por el sonotrodo es meramente hacia la materia 

orgánica reduciendo el tamaño de partícula, manteniendo el tamaño del cristal en forma 

nanométrica. Por otro lado, en la exposición a 60 min (Figura 6.10(g-h)) a pesar de que se 

observa un aglomerado de nanopartículas de BIO-HAp que evidencia la porosidad generada 

en el polvo de B-KOH sirve para obtener tamaños de partículas menores como se aprecia en 

la sección 6.4. A su vez estas últimas presentan la singularidad de tener dimensiones entre 

valores macrométricos y nanométricos, por lo que se puede catalogar lo obtenido como 

nanopartículas, ya que al menos poseen una dimensión de entre ~1 – 100 nm, redefiniéndo las 

como nanopartículas de BIO-Hidroxiapatita y asimismo confirmar el motivo por el cual el 

valor de FWHM a este tiempo de sonicación aumenta. 
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Figura 6.10. Imágenes HR-SEM (a-b) B-KOH-10, (c-d) B-KOH-20, (e-f) B-KOH-30 y (g-

h) B-KOH-60. 
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Por último, en la Figura 6.11 podemos ver las micrografías de alta resolución del compósito 

entre el Ti-6Al-4V y las semillas de nano BIO-HAp. Donde se puede apreciar que en la 

muestra Ti HAp02 (Figura 6.11(a-b)), calcinada hasta 500°C, el biocerámico depositado no 

presenta algún fenómeno de coalescencia; sin embargo, ingresa a lo más profundo del titanio 

quirúrgico grado 5. Por otro lado, para las muestras en donde se alcanzaron los 720°C, 

temperatura a la cual coalesce la BIO-HAp, (Figura 6.11(c-f)) es posible notar un mejor 

anclaje, ya que el deposito ingresó hasta la parte más profunda de los surcos; a su vez, existe 

un mejor recubrimiento, es decir, más homogéneo, debido a la coalescencia del material, esto 

es debido al aumento en el tamaño del cristal. Sin embargo, la diferencia entre la muestra Ti 

HAp03 (Figura 6.11(c-d))  y Ti HAp04 (Figura 6.11(e-f)) es que a esta última al ser su 

superficie un poco más rugosa y con surcos mejor definidos, el biocerámico encontró más 

puntos de anclaje. 

Asimismo, se observa que cuando el biocerámico fue llevado hasta los 500°C la morfología 

de sus nanocristales se asemeja a agujas (Figura 6.11b); sin embargo, cuando alcanzan los 

720°C cambia para ser similares a los de placas finas y delgadas (Figura 6.11(d, f)), por lo 

que se puede concluir que esta última forma crece de manera preferencial hueso y está 

compuesta por nano agujas, tal cual lo mencionan Londoño-Restrepo, Jeronimo-Cruz, 

Millán-Malo, Rivera-Muñoz & Rodriguez-García (2019). Este cambio podría deberse a la 

coalescencia junto con una mejora de calidad cristalina de la BIO-HAp. 

A su vez, el incremento de tamaño en los cristales de BIO-HAp que se percibe entre la 

muestra Ti HAp03 (Figura 6.11d) y la Ti HAp04 (Figura 6.11f) puede ser a que al ser más 

rugosa la muestra con 4 barridos y con surcos más definidos los puntos de anclaje sean menos 

estrechos, esto debido a que si el espacio de anclaje es mayor la cantidad de nano cristales de 

BIO-Hidroxiapatita aumentara en esa zona; al mismo tiempo, los nano cristales tendrán más 

libertad de interactuar cuando se incremente la temperatura. Por lo que la coalescencia se 

desarrollara entre los nanocristales con mayor facilidad, haciendo que sus dimensiones 

aumenten más en comparación del depósito realizado en el titanio con 3 barridos. Por lo que 

se genera un recubrimiento más homogéneo. 
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Figura 6.11. Imágenes de HR-SEM (a-b) Ti HAp02, muestra calcinada a 500°C, (c-d) Ti 

HAp03, muestra calcinada a 720°C y (e-f) Ti HAp04, muestra calcinada a 720°C. 

6.6 Espectroscopia de Rayos X de Energía Dispersiva (EDS) 

Para reforzar el análisis de SEM sobre el anclaje de la BIO-HAp en el titanio quirúrgico 

grado 5 se realizó EDS. 
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Comenzando, podemos observar en la Figura 6.12a que existe una gran concentración de Ti, 

Ca, P y O en una de las secciones más profundas del compósito (Figura 6.13b). El anclaje 

que se obtuvo es efectivamente de BIO-HAp, esto se comprueba al observar que el espectro 

de calcio y fosforo están en el mismo sitio, ya que estos son los que se encuentran con mayor 

concentración dentro del biocerámico (Figura 6.12(c-d)). Por otro lado, el oxígeno (Figura 

6.12e) se encuentra disperso tanto en las secciones de la BIO-Hidroxiapatita y el titanio 

(Figura 6.12f), es decir, al encontrarse en el primero se refuerza el hecho de la presencia de 

este material; sin embargo, al encontrarse en el segundo significaría que al momento de 

realizarse los surcos en una atmosfera no controlada se formó TiO2, demostrando lo dicho en 

la sección anterior. Asimismo, se observa que el biocerámico está disperso debido a que el 

material no coalesció (Figura 6.12f). 
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Figura 6.12. EDS de la muestra Ti HAp02. (a) Espectro de todos los elementos identificados, 

(b) imagen de HR-SEM de donde fue tomado el espectro, (c) espectro elemental del calcio, 

(d) espectro elemental del fosforó, (e) espectro elemental del oxígeno y (f) el espectro 

elemental del titanio. 

Siguiendo con la muestra Ti HAp03, a simple vista se percibe que las placas están 

conformadas por Ca, P y O, mientras que su alrededor es titanio (Figura 6.13a) en una 

sección profunda del compósito (Figura 6.13b). 
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Al igual que en la muestra anterior se percibe que el espectro del calcio y fosforo están en 

los mismos puntos (Figura 6.13(c-d)), a su vez que el oxígeno (Figura 6.13e) está distribuido 

tanto en la BIO-HAp como en el Ti (Figura 6.13f), por lo que también se puede concluir que 

existe presencia de TiO2. A pesar de ello, lo más significativo es que el biocerámico ya no 

está disperso, sino que se encuentra aglomerado en puntos muy específicos y con mayor 

concentración, esto debido a la formación de placas (Figura 6.13b) a causa de la 

coalescencia, tal cual y se muestra en la Figura 6.13f. 
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Figura 6.13. EDS de la muestra Ti HAp03. (a) Espectro de todos los elementos identificados, 

(b) imagen de HR-SEM de donde fue tomado el espectro, (c) espectro elemental del calcio, 

(d) espectro elemental del fosforó, (e) espectro elemental del oxígeno y (f) el espectro 

elemental del titanio. 

Similar al compósito Ti HAp03, en la muestra Ti HAp04 se observan con mayor detalle las 

fronteras entre las placas de BIO-HAp y el titanio, siendo más definidas (Figura 6.14a); 

especialmente en esta sección (Figura 6.14b). Por lo tanto, no es de extrañarse que los 
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espectros de Ca y P coincidan de mejor manera que en las muestras anteriores (Figura 6.14(c-

d)). De la misma manera, el espectro oxígeno (Figura 6.14e) nos ayuda a corroborar que el 

deposito realmente es de BIO-Hidroxiapatita y que al no tener una atmosfera controlada 

durante el DLW hizo que se formará dióxido de titanio al estar en el mismo lugar que el 

espectro de calcio, fosforo y en algunas zonas del Ti (Figura 6.14f). Sin embargo, se puede 

apreciar que en este recubrimiento existe una mejor aglomeración entre los cristales de nano 

BIO-HAp y por ende menos disperso (Figura 6.14(b, f)). 
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Figura 6.14. EDS de la muestra Ti HAp04. (a) Espectro de todos los elementos identificados, 

(b) imagen de HR-SEM de donde fue tomado el espectro, (c) espectro elemental del calcio, 

(d) espectro elemental del fosforó, (e) espectro elemental del oxígeno y (f) el espectro 

elemental del titanio. Dire
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7 CONCLUSIONES 

 El proceso alcalino utilizado en la metodología para limpiar la BIO-Hidroxiapatita 

por medio de hidróxido de potasio removió parcialmente la materia orgánica propia 

de la matriz del hueso trabecular de bovino, tal cual y se aprecia en la análisis de 

espectroscopia infrarroja con atenuación en las bandas relacionadas con las proteínas 

y grasas. 

 Se demostró que la sonicación disminuyó el tamaño de partícula mediante la 

exposición de 10, 20, 30, 40 y 60 min a 100 W mediante el cálculo de dispersión de 

luz dinámica con el radio hidrodinámico. A su vez, se demostró que la cavitación 

degrada el cerámico en nanopartículas conforme al tiempo de exposición hasta el 

punto en el que se empiezan a aglomerar, tal cual y se muestran en las micrografías. 

 Por medio de las microscopías electrónicas de barrido se aprecia como la limp ieza 

alcalina hace poroso al material ayudando al proceso de cavitación. 

 Se identificó por medio de la carta del ICDD No. 00-009-0432 la única y principal 

fase de hidroxiapatita mediante difractogramas, por lo que se demuestra que la BIO-

Hidroxiapatita obtenida en este trabajo puede ser utilizada para cirugías e implantes, 

ya que esta carta es utilizada para identificar hidroxiapatita a fin de ser empleada en 

estas aplicaciones, tal cual y lo menciona la norma ISO 13779-6:2015. 

 Además, por medio del FWHM se demostró como el carácter nanométrico de la BIO-

HAp y sus aglomerados de nanocristales que se comportan como un material en bulto 

afectan a los difractogramas. 

 Se corrobora el uso de titanio quirúrgico grado 5 en el compósito por medio de un 

difractograma, el cual fue identificado con el uso de las cartas ICDD No. 00-044-

1288, No. 00-044-1294 y No. 04-020-7055 correspondientes al titanio fase β, titanio 

fase α y una aleación entre titanio, aluminio y vanadio respectivamente. 

 Se demuestra la creación de porosidad en titanio quirúrgico grado 5 desde el primer 

barrido realizado con DLW a partir de las microscopías. Sin embargo, la formación 

de TiO2 en la base del compósito se debió a que no se tuvo una atmosfera controlada 

durante el proceso de la técnica.  
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 Asimismo, la creación de fracturas y corrosión en el Ti-6Al-4V se generan a partir de 

dos barridos, mientras que los surcos totalmente definidos se forman hasta los 10 

barridos, como se muestra en el análisis de HR-SEM. 

 El aumento exponencial de la rugosidad que expone la microscopía digital en el 

titanio quirúrgico de grado 5 es debido a la formación de fracturas y corrosión en el 

material. 

 La deposición en frío de BIO-Hidroxiapatita en titanio quirúrgico fue exitosa, tal cual 

y se muestran en las micrografías. 

 La coalescencia ayuda a un mejor anclaje de los nanocristales de BIO-HAp de manera 

que se formen placas finas y delgadas compuestas por nano agujas, las cuales crecen 

de manera preferencial al hueso, como se puede observar en las microscopías 

electrónicas de barrido. 

 Asimismo, la coalescencia de los nanocristales de BIO-HAp ayuda a la formación de 

un recubrimiento más homogéneo, justo y como se muestra en HR-SEM.  

 Gracias al análisis de EDS se concluye que tanto la coalescencia del biocerámico y la 

rugosidad que tenga la base del compósito están directamente relacionadas con la 

calidad del recubrimiento. 
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9 ANEXOS 

9.1 Publicación 

In-situ XRD study of the crystal size transition of hydroxyapatite from swine bone. 

ELSEVIER: Ceramics International (2020) https://doi.org/10.1016/j.ceramint.2020.06.230 
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