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RESUMEN 
 
Los biomateriales son de crucial importancia para la supervivencia de los seres humanos. Gente que sufren 
accidentes, artritis y la longevidad humana requieren de biomateriales para mejorar la calidad de vida. Debido a 
esto, se han estudiado alternativas para solucionar dichos problemas, una de estas es el uso de cerámica de 
fosfato de calcio un biomaterial usado en regeneración ósea, ampliamente utilizado en el campo de la odontología 
y la cirugía ortopédica debido a su similitud con el componente mineral del hueso. Para la síntesis de fosfatos de 
calcio se utilizó un método económico llamado precipitación por vía húmeda asistida con ultrasonido. En este 
estudio, las soluciones acuosas de nitrato de calcio tetrahidrato (Ca(NO3).4H2O) y fosfato de amonio (H2(PO4)NH4) 
sirvieron como punto de partida para el método de precipitación utilizado para producir fosfatos de calcio sintético. 
Los factores físicos y químicos como el tiempo de agitación, la temperatura, se evaluaron. La composición 
depende de la relación molar de Ca/P, el pH y la temperatura de calcinación. Un pH igual a 11 y una relación molar 
de Ca/P cercana a 1,7 tienden a producir HA puro, mientras que un pH inferior combinado con una relación molar 
de Ca/P cercana a 1,5 da lugar a HA/CaO. 
 
Palabras clave: hidroxiapatita, parámetros de síntesis, difracción de rayos-X, bioceramica 
 

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF CALCIUM PHOSPHATE BY CONTROLLED PRECIPITATION 
FOR BIOMEDICAL APPLICATIONS 

 

ABSTRACT 
 
Biomaterials are of crucial importance for human survival. People who suffer from accidents, arthritis, and human 
longevity require biomaterials to improve their quality of life. Because of this, alternatives have been studied to 
solve these problems. One of these is the use of calcium phosphate ceramic, a biomaterial used in bone 
regeneration and widely used in dentistry and orthopedic surgery due to its similarity to the mineral component of 
bone. For the synthesis of calcium phosphates, an inexpensive method called ultrasound-assisted wet precipitation 
was used. In this study, aqueous solutions of calcium nitrate tetrahydrate (Ca(NO3).4H2O) and ammonium 
phosphate (H2(PO4)NH4) served as the starting point for the precipitation method used to produce synthetic calcium 
phosphates. Physical and chemical factors such as stirring time and temperature were evaluated. The composition 
depends on the Ca/P molar ratio, pH, and calcination temperature. A pH equal to 11 and a Ca/P molar ratio close 
to 1.7 tend to produce pure HA, while a lower pH combined with a Ca/P molar ratio close to 1.5 results in HA/CaO. 
 
Keywords: hydroxyapatite, synthesis parameters, X-ray diffraction, bioceramic. 
 

 

1. INTRODUCCIÓN 
 
La producción de huesos y dientes artificiales que no dañen el tejido sano y que se puedan proporcionar en 
cualquier momento y en cualquier cantidad ha sido objeto de una amplia investigación [1,2]. Los materiales 
cerámicos sintéticos basados en fosfato de calcio (CaP), específicamente los compuestos de fosfato tricálcico 
[TCP-Ca3(PO4)2] e hidroxiapatita [HACa10(PO4)6(OH)2], han sido objeto de mucha investigación y aplicación clínica. 
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Durante treinta años, el campo de la investigación de biomateriales se ha concentrado en la síntesis de estas 
cerámicas para su uso en odontología y ortopedia [1],[3],[8]. Debido a su afinidad biológica y actividad en los 
tejidos circundantes del huésped tras la implantación, se sugiere su uso [6]. También, debido a la estructura similar 
a la apatita del esmalte, la dentina y los huesos (generalmente denominados "tejidos duros"), los fosfatos de calcio 
se utilizan ampliamente en la biología y la medicina oral, según la literatura [4]. Si bien existen varias técnicas de 
caracterización avanzadas disponibles para estudiar los tejidos dentales y óseos, aún se desconoce su 
composición precisa, distribución de fases y estructura [4]. Debido a su relativa semejanza, las preparaciones 
sintéticas de Ca-P buscan comprender las características y el comportamiento fisicoquímico de las fases minerales 
biológicas presentes en los tejidos duros humanos [5]. Además, debido a que estos minerales son componentes 
clave y predecesores de los huesos y los dientes, son especialmente relevantes en la investigación de la 
biomineralización [9]. Sería necesario abordar adecuadamente la composición, cristalinidad y nanoestructura del 
Ca-P sintético para obtener una comprensión clara de la intrincada estructura presente en las fases minerales 
biológicas. Estas características tienen un impacto significativo en la bioactividad de los materiales basados en 
fosfato de calcio en términos de degradación [6] y aumento de las áreas de contacto. Según una caracterización 
exhaustiva, a menudo se forma una capa de apatita en la superficie cerámica durante el proceso de implantación. 
La apatita "similar al hueso", que contiene iones de carbonato, establece una conexión con el hueso humano [1] 
en este estrato. Para aumentar la biocompatibilidad, estos materiales cerámicos también se pueden aplicar como 
revestimiento sobre implantes [2], [9] e inyectar en el hueso mediante métodos quirúrgicos no invasivos [10]. A lo 
largo del proceso de síntesis, una serie de variables afectan la bioactividad de los materiales de CaP, incluidos el 
pH, la temperatura, el tamaño y la forma de los cristales, las concentraciones de impurezas, la concentración de 
reactivos precursores y el orden de mezcla, y el tamaño y la forma de los cristales. Además, los perfiles de 
tratamiento térmico de secado y sinterización afectarán la respuesta de bioactividad de los materiales de Ca-P. 
Los parámetros de preparación de la síntesis determinan estas condiciones y, como resultado, se elige una ruta 
particular para cada aplicación [7], [11]. 
En vista de estos factores, el objetivo del presente trabajo fue la síntesis y caracterización de fosfato de calcio 
mediante un método de precipitación simple para aplicaciones biomédicas. Para la síntesis de fosfato de calcio se 
utilizó un método desarrollado por Realpe-Jaramillo y sus colaboradores en el 2017 [12]. Utilizando soluciones 
acuosas de nitrato de calcio y fosfato de amonio y el orden de adición de los reactivos, la temperatura de la mezcla, 
la duración del envejecimiento y el efecto del ultrasonido, en el presente trabajo se produjo hidroxiapatita mediante 
un método de síntesis química. Se realizaron varias síntesis, alterando una variable en cada prueba, para evaluar 
el impacto de estos parámetros. Se utilizaron difracción de rayos X (DRX) y espectroscopia infrarroja transformada 
de Fourier (FTIR) para evaluar los resultados intermedios y finales. 
 

2. MATERIALES Y METODOS 
 

2.1. Preparación de muestras 
Inicialmente se optimizaron las condiciones de reacción para la preparación de fosfato de calcio utilizando un 
método de química húmeda modificado, Figura 1. 
 

 
Figura 1. Síntesis de fosfato de calcio 



 

 

Procedimiento 1: Se disolvieron individualmente 0.1 M nitrato de calcio de grado analítico tetrahidratado 
[Ca(NO3)2·4H2O, Sigma-Aldrich 99,2 %] e 0.06 M hidrogenofosfato diamónico [(NH4)2HPO4, Sigma-Aldrich 99,2%] 
en agua destilada precalentando a 37°C. Se añadió la solución 0.1 M de Ca(NO3)2·4H2O gota a gota (2.4 ml min-

1), en una solución de 0.06 M (NH4)2HPO4 con agitación constante en baño ultrasónico para alcanzar la relación 
molar Ca/P de 1,50. la temperatura de la solución se mantuvo a 37°C. Se ajustó el pH inmediatamente mediante 
la adición gota a gota (2.0 ml min-1), de hidróxido de amonio concentrado (NH4OH) solución a alrededor de pH = 
8.0. La solución lechosa se agitó por ultrasonido durante 2h a 37°C. Luego, los precipitados formados se filtraron 
del licor madre, lavando repetidamente con agua destilada para eliminar iones nitrato y amonio NO3- y NH4+ 
respectivamente, seguido de secado en atmósfera de aire a 60°C durante 24h. La torta obtenida después del 
secado fue pulverizada con mortero de ágata, y luego se calcinó en crisol a 950°C seguido de enfriamiento a 
temperatura ambiente (RT). La calcinación se realizó de la siguiente manera: Los polvos de fosfato de calcio se 
calentaron desde temperatura ambiente a 950°C en 4 horas, seguido de enfriamiento, en el horno, de 950°C a TA 
en 4 horas [13]. 
Procedimiento 2: Se añadió la solución 0.06 M (NH4)2HPO4 gota a gota (2.4 ml min-1), en una solución de 0.1 M 
de Ca(NO3)2·4H2O con agitación constante en baño ultrasónico. Se ajustó el pH inmediatamente mediante la 
adición gota a gota (9.6 ml min-1), de hidróxido de amonio concentrado (NH4OH) solución a alrededor de pH = 9.5. 
Se calculó la cantidad de reactivos para preparar 5.0 g de fosfato de calcio y cada síntesis se repitió tres veces 
Procedimiento 3: Se añadió la solución 0.1 M de Ca(NO3)2·4H2O gota a gota (9.6 ml min-1), en una solución de 
0.06 M (NH4)2HPO4 con agitación mecánica constante. la temperatura de la solución se mantuvo a 37°C. Se ajustó 
el pH inmediatamente mediante la adición gota a gota (9.6 ml min-1), de hidróxido de amonio concentrado (NH4OH) 
solución a alrededor de pH = 11.0. Se calculó la cantidad de reactivos para preparar 5.0 g de fosfato de calcio y 
cada síntesis se repitió tres veces, Tabla 1. 
 

Tabla 1. Muestras de fosfatos de calcio y condiciones experimentales. 

Muestra 
HA 

Procedimiento 
Velocidad de adición agitación pH de 

disolución 
Calcinación 

(ml min-1) mecánica ultrasonido (°C) 

A1 1 2.4  si 7.5 ------- 
A2 1 2.4  si 11.0 950 
A3 1 2.4  si 7.5 a950 
A4 1 2.4  si 7.5 950 
A5 1 2.4  si 9.0 950 
A6 1 2.4  si 9.0 1100 
A7 1 2.4  si 9.5 ------ 
A8 2 2.4  si 9.5 950 
A9 2 2.4  si 9.5 a950 
A10 3 9.6 si  11.0 ------ 
A11 3 9.6  si 11.0 950 
A12 3 9.6 si  11.0 950 

a Tratamiento térmico con enfriamiento rápido. 
 
2.2. Caracterización 
 
Una vez preparados las partículas de fosfato de calcio, se procedió con la caracterización mediante diferentes de 
análisis instrumental. Los espectros FTIR-ATR fueron medidos en un dispositivo JASCO FT/IR-4100 con 
Transformada de Fourier, con una resolución de 4 cm-1 y fuente ATR (PRO450-S), un escaneo de 650 - 4100 cm-

1 con 512 escaneos. La difracción de rayos X se realizó en un difractómetro D8 ADVANCE (Bruker) con diseño 
DAVINCI, geometría theta - theta utilizando radiación monocromática de tubo de Cu y un detector de silicio 
LINXEYE. Se realizaron pruebas preliminares para definir el registro difraccional y las condiciones de campo 
apropiadas. Las condiciones de análisis fueron usar un monocromador de 0,02 NiO, colimador de 0,2 mm, tiempo 
de paso de 0,4 s, aumento de 02 y campo difraccional de 15 a 90°. La identificación de los difractogramas se 
realizó utilizando el software DIFFRAC. EVA versión 3. Las morfologías de las muestras se obtuvieron utilizando 
un nicroscopio de emisión de campo de barrido electrónico (FESEM) marca FEI QUANTA FEG modelo 650, con 
un voltaje de aceleración de 10kV. Para mejorar la visualización de las muestras del recubrimiento de carbono se 
realizó en una computadora modelo QUORUM QR 15R. Para realizar el análisis químico elemental se utilizó un 
detector para análisis EDS puntual. El análisis mediante espectroscopía micro-RAMAN se realizó con un equipo 
HORIBA Scientific LabRAM HR Evolution. 



 

 

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
Las mezclas de HA se prepararon utilizando el método de precipitación controlada en disolución acuosa ya que, 
a diferencia de la preparación térmica, se pueden producir volúmenes comparativamente grandes de HA a un 
costo razonable [14]. Además, la reacción no incluye ninguna sustancia extraña y el único subproducto es agua 
[15]. La temperatura de síntesis de HA se mantuvo a 37 °C en P1 y P3, y a temperatura ambiente en P2. Aunque 
la precipitación de HA también ocurrió a temperatura ambiente, se empleó una temperatura más alta para mejorar 
la disolución de nitrato de calcio tetrahidratado [Ca(NO3)2·4H2O y la cinética de reacción de la producción de HA. 
Cualquier laboratorio de química normalmente tendría los mismos equipos utilizados en la síntesis de HA. 
Las micrografías, obtenidas por SEM (Figura 2A-C), muestran que el fosfato de calcio sintético sintetizado en este 
trabajo está compuesto por una geometría irregular no uniforme. La Figura 2A-C también muestra el análisis EDS 
del material sintetizado, que solo muestra la presencia de oxígeno, fósforo y calcio en el material A4, mientras en 
las muestras A1 y A9, se evidenció carbono dentro la composición elemental de la HA. Los resultados cualitativos 
de EDS sobre la composición química de las muestras de los tres procedimientos utilizados se pueden observar 
en la Figura 2. Se utilizaron reactivos puros para obtener polvos de HA. Como se esperaba, los componentes 
principales fueron fósforo (P) y calcio (Ca) que formaron él HA sintetizado y otros oligoelementos. Estos 
oligoelementos no han interferido en la reacción de síntesis de HA y es muy probable que no reaccionen durante 
la síntesis, permaneciendo en la fase amorfa. Como están en el rango de partes por millón, no alterarán la 
respuesta de biocompatibilidad general del material. 
 

 
Figura 2. Análisis EDS; (Inserto: Imagen SEM y tabla EDS) de A. muestra A4 de polvo de HA sintetizado después 
del tratamiento térmico, B. muestra A1 de polvo de HA sintetizado antes del tratamiento térmico y C. muestra A9 
de polvo de HA precipitado en una mezcla P2. 
 
La tablas en Figura 2A-C, muestra el análisis EDS del porcentaje atómico de Ca, P y O presentes en los polvos 
(Ca/P = 1.52), que de acuerdo al Centro Internacional de Datos de Difracción son correspondientes a muestra de 
hidroxiapatita deficiente en calcio CDHA, de formula Ca9(HPO4)(PO4)5OH [16-18]. La relación experimental Ca/P 
(1.52, 1.28 y 1.42 en Figuras 2A-C respectivamente) concuerda con el valor estequiométrico. Desde un punto de 



 

 

vista macroscópico, el proceso de precipitación húmeda y controlada produce polvos blancos. Cuando se utiliza 
una relación molar de Ca/P estequiométrica, él HA precipita de la solución sobresaturada que contiene iones Ca2+ 
y PO4

3 (véase la ecuación (1)). 
 

10Ca(NO3)2 + 6(NH4)2HPO4 + 8NH4OH → Ca10(PO4)6(OH)2 + 20NH4NO3 + 6H2O  (1) 
 
Cuando se utiliza una relación de mezcla molar Ca/P menor (es decir, entre 1,5 y 1,67), la hidroxiapatita deficiente 
en calcio precipita según la reacción presentada en la ecuación (2). 
 

9Ca(NO3)2 + 6(NH4)2HPO4 + 6NH4OH → Ca9(HPO4)(PO4)5OH + 18NH4NO3 + 5H2O  (2) 
 
Se considera el (NH₄)₂HPO₄ en las reacciones porque HPO₄ es la especie principal presente a pH 9 y pH 11. Se 

eligieron Ca(NO₃)₂ y H₃PO₄ como reactivos porque el subproducto resultante (es decir, NH₃NO₃) se elimina o 

descompone fácilmente. Además, se ha demostrado que los iones NH₃ y NO₃ no se incorporan a la red del HA. 
En la Figura 3, se muestra resultados de difracción de rayos X DRX, del fosfato de calcio sintetizado mediante 
precipitación controlada, sin tratamiento térmico. Las muestras con tratamiento térmico se muestran en las figuras 
4 y 5, siguiendo las tres rutas diferentes.  
 

 
(a) 

 
 

(b) (c) 
Figura 3. (a) Patrones DRX (b) Espectros Infrarojo y (c) Espectros Raman de los polvos precipitados antes de la 

calcinación. A. P1 (muestra A10), B. P2 (muestra A7) y C. P3 (muestra A1). 
 



 

 

Los patrones de difracción de rayos X de los polvos sintetizados fueron típicamente HA, de acuerdo con lo 
publicado en la literatura [19-29]. En la Figura 3a, se muestran los patrones DRX de los polvos sintéticos 
precipitados antes de tratamiento térmico en P1 (muestra A1), P2 (muestra A7) y P3 (Muestra A10). Los resultados 
de la Figura 3a-(A-C) muestran la presencia de la fase HA poco cristalina y fase amorfa, en las muestras A1, A7 
y A10, que fueron secadas a 60 °C. Según algunos autores [30-32], este resultado es positivo, ya que los 
componentes amorfos presentarían un mejor comportamiento de biodegradación. La baja cristalinidad se puede 
reducir mediante tratamiento térmico para formar una entidad sólida [33]. Esto se puede confirmar mediante la 
comparación de los espectros de XRD de las muestras A1 y A2 (Figuras 3 y 4), A7 y A8 (Figs. 3 y 5), A10 y A12 
(Figs. 3 y 5). Se observaron diferencias en la anchura de los picos en estos espectros, donde los picos más 
estrechos indicaban muestras más cristalinas [34-35]. 
 
En los difractogramas Figuras 3a(A-C), para las muestras A10, A7 y A1 respectivamente, se observaron 
posiciones de pico típicas correspondientes a las reflexiones de fosfato de calcio, incluidas aquellas con mayor 
intensidad, en valores 2θ de 25.80, 28.90, 31.80, 32.20, 32.90, 34.1, 39.80, 46.70, 49.50 y 53.20 que corresponden 
a los planos cristalinos (002), (210), (211), (112), (300), (202), (310), (222), (213) y (004) del fosfato de calcio, 
respectivamente [36-37]. Estos picos de difracción se pueden asignar a estructuras cristalinas hexagonales con 
grupo espacial P63/m de acuerdo con la tarjeta estándar JCPDS 00-009-0432 [38-39]. Las reflexiones de 
difracción de rayos X se asignaron a la estructura hexagonal de fosfato de calcio y los parámetros de red promedio 
calculados fueron a = 9.5842 Å y c = 6,7739 Å. En los difractogramas de la Figura 3, el pico con la mayor intensidad 
se observa en 2θ de 31.80, que corresponde al pico principal de la estructura hexagonal de fosfato de calcio. Se 
observaron anchos en estos espectros donde los picos más estrechos indicó una muestra más cristalina [40-41]. 
Se realizaron análisis con la técnica de espectroscopía infrarroja con reflexión total atenuada (IR-ATR) puesto que 
permite la identificación de grupos químicos funcionales. La figura 3b-(A-C) mostró un espectro infrarrojo para las 
muestras A10, A7 y A1 respectivamente. Los espectros obtenidos mostraron señales típicas de fosfatos de calcio 
como la HA. La banda de adsorción del grupo hidroxilo a 3571 cm−1 casi desapareció en Figura 3b-B, y las 
vibraciones de flexión del fosfato a 500–600 cm−1 se fusionaron en un pico único ancho para la muestra seca, lo 
que sugiere su estructura poco cristalina. La adsorción amplia a 3441 cm−1 y la banda a 1636 cm−1 (ausente), de 
las muestras, son una indicación de agua adsorbida [42-46]. Sin embargo, para el fosfato de calcio, las bandas de 
estiramiento de fosfato obvias a 1089, 1047 y 962 cm−1 y las bandas de flexión a 602, 569 cm−1 demostraron el 
entorno estructuralmente poco ordenado (cristalino) de los grupos PO4

3-, que concuerdan con los resultados de 
DRX. La banda a 3571 cm−1 en la muestra seca se asoció con el modo de estiramiento O-H del grupo hidroxilo en 
fosfatos de calcio. Las intensidades de las bandas de hidroxilo y la banda a 962 cm−1 para fosfato se pueden usar 
como indicación de las bandas de absorción observadas del polvo después de secado. Los resultados de FTIR 
indicaron que el producto seco es una muestra de hidroxiapatita carbonatada. Después de la sinterización, las 
bandas de HA se vuelven cada vez más evidentes, lo que indica la mejora de la cristalinidad y el aumento del 
tamaño de las partículas y la disminución de la cantidad de carbonatos, lo que refleja el efecto de la calcinación 
[47-49]. La figura 3c-(A-C) mostró un espectro Raman para las muestras A10, A7 y A1 respectivamente, típico de 
un fosfato de calcio [50]. El espectro muestra cuatro grupos distinguibles de bandas espectrales; el primer grupo 
consta de dos bandas a 432 y 442 cm-1. Estas bandas corresponden a la división del grupo de factores de las 
vibraciones de flexión ν2 del ion PO4

3-. Las bandas presentes a 579, 592 y 608 cm-1 pertenecen al modo vibracional 
fundamental ν4 y surgen de las vibraciones de flexión triplemente degeneradas. La señal de estiramiento simétrico 
del fosfato se observó en el rango de 962 cm-1, que es característico de fosfato de calcio. Un número de onda 
creciente para este pico indica una estequiometría más cristalina de las partículas de hidroxiapatita. La banda muy 
intensa a 962 cm-1 surge de los modos de estiramiento simétrico y se designa como modo vibracional fundamental 
ν1. Las bandas que componen el cuarto grupo surgen de los modos vibracionales fundamentales ν3 y se deben 
a las vibraciones de estiramiento asimétrico de los enlaces P–O; estas bandas se observan en 1025, 1047 y 1087 
cm-1 [50-54]. 
 
En la Figura 4. (a) Patrones DRX (b) Espectros Infrarojo y (c) Espectros Raman, de los polvos precipitados 
después de la calcinación en P1. A. (muestra A2), B. (muestra A6), C. (muestra A5), D. (muestras A4) y E. (muestra 
A3). En seguida la Figura 4a-(A-E), mostró patrones de DRX típicos de fosfatos de clacio tipo HA, ICDD # 00-064-
0738. También se mostró la presencia de una nueva fase óxido de calcio (CaO) ICDD # 00-037-1497. En la 
muestra A2 se mantuvo el pH mínimo a las 11,5, aumentando la fase CaO en comparación con un pH mínimo 
más bajo (7,5) en la muestra A4 a la misma condición. En la muestra A6 se aplicó un tratamiento térmico a 1100 
°C. Estos procedimientos no mostraron cambios considerables en la presencia de la fase CaO. Posteriormente, 



 

 

se asoció el pH 7,5 con un enfriamiento rápido tras el tratamiento térmico en la muestra A3 y la fase CaO no se 
evidenció. Es probable que el enfriamiento rápido haya impedido la formación de nuevas fases.  
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Figura 4. (a) Patrones DRX (b) Espectros Infrarojo y (c) Espectros Raman de los polvos precipitados después 
de la calcinación en P1. A. (muestra A2), B. (muestra A6), C. (muestra A5), D. (muestras A4) y E. (muestra A3) 

 
La figura 4b-(A-E) mostró un espectro infrarrojo para las muestras A2, A6; A5, A4 y A3 respectivamente. Los 
espectros obtenidos mostraron señales típicas de fosfatos de calcio como la HA. La banda de adsorción del grupo 
hidroxilo a 3571 cm−1, las vibraciones de flexión de los grupos PO4

3- a 600 cm−1, la banda a 3571 cm−1. del modo 
de estiramiento O-H del grupo hidroxilo. Sin embargo, para el fosfato de calcio tratado a 950 °C, las bandas de 
estiramiento de fosfato obvias a 1089, 1047 y 962 cm−1 y las bandas de flexión a 602, 569 cm−1 se fusionaron, 
siendo relacionado con la perdida de cristalinidad de las muestras. Los resultados de FTIR indicaron que después 
de la sinterización, las bandas de HA se vuelven cada vez más evidentes, lo que refleja el efecto de la calcinación. 



 

 

La figura 4c-(A-E) mostró un espectro Raman para las muestras A2, A6; A5, A4 y A3 respectivamente, típico de 
un fosfato de calcio. El espectro muestra cuatro grupos distinguibles de bandas espectrales; el primer grupo consta 
de dos bandas a 432 y 442 cm-1 del ion PO4

3-, las bandas a 579, 592 y 608 cm-1, la señal intensa de 962 cm-1, las 
bandas en 1025, 1047 y 1087 cm-1 y se deben a estiramiento asimétrico de los enlaces P–O; que es característico 
de fosfato de calcio. 
 
En la Figura 5. (a) Patrones DRX (b) Espectros Infrarojo y (c) Espectros Raman de los polvos precipitados después 
de la calcinación en P2, (A. muestra A8) y P3, (B. muestra A12 y C. muestra A11). El P2 siguió las mismas 
condiciones que el P1. El pH mínimo de 9,5 se controló sin necesidad de añadir una solución alcalina, 
probablemente debido a la presencia de hidróxido. Se observó una gran cantidad de CaO en la muestra A8, que 
se redujo claramente con el enfriamiento rápido tras el tratamiento térmico, como muestran los espectros de la 
muestra A9. 
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Figura 5. (a) Patrones DRX (b) Espectros Infrarojo y (c) Espectros Raman de los polvos precipitados después 

de la calcinación en P2, (A. muestra A8) y P3, (B. muestra A12 y C. muestra A11). 
 



 

 

En el P3, se controló el pH mínimo de 11,0. La agitación asistida con radiación ultrasónica, es el método de 
manipulación elegido para lograr una mezcla perfecta de los reactivos y obtener HA. Este efecto se confirmó 
comparando los espectros de las muestras A11 y A12, ver Figura 5. Con agitación ultrasónica, se observaron 
picos de HA puro y, con agitación mecánica, se observó claramente la presencia de material bifásico (HA/TCP). 
 
La intensidad del plano reticular (200) de CaO y del plano reticular (221) de TCP en los patrones de DRX del 
material precipitado se utilizó como indicador directo de su pureza. Se calcularon las razones de las intensidades 
de los picos en los patrones de DRX de CaO/HA (I(200)CaO/I(002)HA) y TCP/HA (I(221)TCP/I(002)HA), tras el tratamiento 
térmico. Las cantidades de (I(200)CaO/I(002)HA) en las muestras A2, A6, A5, A4 y A3 (Figura 4a) fueron de 0,258, 
0,167, 0,125, 0,112 y 0,083; en las muestras A8 y A9 (Figura 5a) fueron de 0,508 y 0,033, respectivamente. Las 
cantidades de (I(221)TCP/I(002)HA) en las muestras A11 y A12 (Figura 5a) fueron de 0,003 y 1,262, respectivamente. 
Este cálculo se puede visualizar en el gráfico de la Figura 6. 
 

 
Figura 6. Representación gráfica del contenido de fase medido por las intensidades relativas de los planos 

reticulares de HA (002) y CaO (200) en patrones de difracción de rayos X (DRX) de la hidroxiapatita sintetizada 
tras el tratamiento térmico en las muestras P1 (A2, A3, A4, A5 y A6) y P2 (A8 y A9); y los planos reticulares de 

HA (002) y TCP (221) en las muestras P3 (A11 y A12). 
 
Los espectros de absorción FT-IR correspondientes de los polvos de fosfato de calcio sinterizado se muestran en 
las figuras 5b-(A-C) de los polvos precipitados después de la calcinación en P2, (A. muestra A8) y P3, (B. muestra 
A12 y C. muestra A11). Los espectros FTIR de las muestras de A8, A12 y A11 presentaron picos característicos 
de HA y TCP. Los picos correspondientes a la flexión de los grupos PO4

3- se observan en 561 y 600 cm−1, para 
HA y en 590 y 604 cm−1 para TCP [55-59]. El estiramiento de los grupos PO4

3-, se detectó en 962, 1022-1024 y 
1086-1088 cm−1, para HA y en 970, 1013-1016, 1078, 1099 y 1115 cm−1 para TCP [59-61]. Los picos 
característicos de OH estructural están presentes en 629-631 y 3578 cm−1 [48,61]. Confirmando los resultados de 
DRX, respecto al efecto de la relación de mezcla molar Ca/P y el pH, se detectó HA en muestra A8 y A11 
respectivamente mientras que TCP está presente en la muestra A12. Similar al efecto del tipo de agitación en los 
patrones de DRX, la agitación influye en los espectros FTIR. Se observa que la intensidad máxima de los espectros 
de A8 y A11 aumenta con la agitación asistida por ultrasonido. 
 
Los espectros Raman correspondientes de los polvos de fosfato de calcio sinterizado se muestran en las figuras 
5c-(A-C) de los polvos precipitados después de la calcinación en P2, (A. muestra A8) y P3, (B. muestra A12 y C. 



 

 

muestra A11). El pico a 962 cm−1 se debe al PO4
3− (P–O), presente en todas las muestras [62]. Independiente del 

tipo de agitación empleada, el pico de PO4
3− se intensificó y la banda de PO4

3− a 1119 cm−1 fue débil. En todas las 

muestras (A8, A11 y A12), los modos débil y ancho de banda a 3-1054 cm−1, 4-583 cm−1 y 2-429 cm−1 del PO4
3− 

también constituyen evidencia activa de las características de la HA. Las bandas de carbonato en los espectros 
Raman son muy débiles debido a su menor concentración. La banda más intensa a 962 cm−1 se asigna al modo 

1 del grupo PO4
3− para la HA cristalina. Las bandas de PO4

3− que se observan a 429, 459 cm−1, determinan los 

modos de flexión de las vibraciones 2-O–P–O y 4-O–P–O a 583 cm−1. Un pequeño brote medio a 583 cm−1 se 

debe al modo de flexión fuera del plano de los modos de vibración Raman 4-O–P–O, lo cual constituye un análisis 
complementario de FT-IR. Además, la banda ubicada a 1119 cm−1 es característica de la sustitución de CO3

2− en 

la HA y se asigna al modo 1 del grupo CO3
2− [63-67]. 

 
El control de los parámetros de síntesis regula el desarrollo de la pureza del HA y el contenido de otras fases. El 
HA se sintetizó mediante tres vías diferentes de precipitación acuosa. Se observó la fase secundaria de CaO en 
P1 y P2, y la combinación de HA y TCP en P3. Los parámetros del proceso durante la síntesis del HA, como el 
tipo de agitación utilizada durante la síntesis, pH y el tratamiento térmico, han mostrado una fuerte influencia en 
las fases Ca/P obtenidas. La cristalinidad del material se encontró discretamente mediante el tratamiento térmico 
e influyó directamente en la aparición de las fases secundarias de CaO y TCP. La fase amorfa se mantuvo en 
menor cantidad después del tratamiento térmico. 
 

4. CONCLUSIONES  
 
En conclusión, se prepararon mezclas de HA puro, HA/CaO y HA/ TCP in situ mediante tres procesos de síntesis. 
En cuanto a la precipitación húmeda controlada, los resultados indican que se pueden obtener mezclas in situ de 
HA/TCP con diferentes contenidos de HA. La composición depende de la relación molar de Ca/P, el pH y la 
temperatura de calcinación. Un pH igual a 11 y una relación molar de Ca/P cercana a 1,7 tienden a producir HA 
puro, mientras que un pH inferior (p. ej., 7,5) combinado con una relación molar de Ca/P cercana a 1,5 da lugar a 
HA/CaO. Ajustando los valores de pH y la relación molar de Ca/P, se pueden obtener mezclas de HA/TCP in situ 
con diferentes contenidos de HA. Desde un punto de vista práctico, esta técnica es muy prometedora para producir 
mezclas de HA/TCP in situ con una composición específica para aplicaciones de reconstrucción ósea. 
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