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1. RESUMEN 

El problema del desecho de los residuos agroindustriales provenientes de la calcinación de bagazo 

de caña y cascarilla de arroz al medio ambiente, surge de no determinar un valor agregado a los 

mismos, desaprovechando potenciales aplicaciones. En algunos casos estos residuos 

agroindustriales son dispersados en los campos de trabajo agrícola y llevados por corrientes de aire 

a zonas de habitación, causando problemas respiratorios y afectando la calidad de vida humana. 

Así mismo la contaminación de cuerpos de agua llega a alterar las condiciones de equilibrio en los 

ecosistemas. Adicional a la contaminación ambiental por parte de estos residuos industriales, se 

desperdicia el descubrimiento de nuevas aplicaciones potenciales o mejoras de las propiedades 

químicas que ya poseen, limitando su uso a fertilización agrícola principalmente. 

El presente trabajo de investigación se orientó a generar valor agregado a las cenizas provenientes 

del bagazo de caña y de cascarilla de arroz, mediante la obtención de materiales compuestos tipo 

SiO2/HAp empleando un procedimiento de co-precipitación entre un sol-gel precursor de 

hidroxiapatita (HAp1) preparado a partir de CaCO3 proveniente de una cantera ubicada en el 

municipio de Metapán, departamento de Santa Ana y una disolución acuosa de silicato de sodio 

precursora de SiO2, disolución preparada a partir de  cenizas de residuos agroindustriales como, 

bagazo de caña o cascarilla de arroz. Se buscó desarrollar procedimiento económico y de bajo 

riesgo en el manejo de reactivos químicos. 

El procedimiento para la extracción de sílice se basó en lavados ácidos de la muestra, reacción 

alcalina y posterior precipitación de la sílice, empleando HNO3; siendo la ceniza proveniente de 

la cascarilla de arroz la materia prima más eficiente para la obtención del SiO2. Para la preparación 

de la HAp se efectuó la reacción de ácido nítrico, CaCO3 y H3PO4, obteniéndose una 

hidroxiapatita de alta pureza. Los resultados son 50.32% de rendimiento para sílice extraída de 

ceniza de cascarilla de arroz y 25.32% para sílice extraída de ceniza de bagazo de caña. 

El siguiente paso fue la combinación homogénea de las disoluciones precursoras de HAp y SiO2, 

evaluándose tres proporciones para la combinación HAp vs. SiO2: 67:33 %p/p (2:1), 50:50 %p/p 

(1:1), y 33:67 %p/p (1:2), tanto para el SiO2 proveniente de bagazo de caña, como el SiO2 

proveniente de cascarilla de arroz. 

Para los composites basados en sílice de arroz se resalta la presencia de señales características de 

SiO2 y HAp, según su espectroscopía IR se denota traslape de señales, mientras que al analizar 

DRX2 se determina la presencia de Nagelschmidtita y silicato dicálcico (Ca2SiO4) a medida 

interactúan las sustancias precursoras de sílice e HAp. Respecto a los composites basados en sílice 

de caña, en espectroscopía IR se resalta la pronunciación de señales comparado con los análogos 

provenientes de ceniza de cascarilla de arroz, mientras que el análisis DRX denota la presencia de 

fosfato de silicio, SiO2 amorfo y Nagelschmidtita. 

                                                 
1 HAp: Hidroxiapatita 
2 DRX: Difracción de Rayos X 
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2. INTRODUCCIÓN 

En El Salvador los residuos agroindustriales como, bagazo de caña y cascarilla de arroz son 

utilizados como materia prima en hornos de combustión para la generación de energía térmica y/o 

energía eléctrica, la problemática reside en que las cenizas producto de la incineración de estas 

biomasas lignocelulósicas no presentan algún valor comercial, siendo su única utilidad como 

fertilizante en los campos agrícolas. 

El presente trabajo de investigación tiene como finalidad utilizar los mencionados residuos 

agroindustriales como materia prima para la preparación de productos con valor comercial. La 

sílice obtenida a partir de las cenizas de estos residuos agroindustriales fue utilizada como 

precursor para la preparación de materiales compuestos (composites) tipo sílice-hidroxiapatita 

(SiO2-HAp), la HAp se preparó siguiendo un procedimiento experimental previamente optimizado 

por Galicia Ayala J. et. al.[1], mientras que la preparación de SiO2 se obtuvo a partir de silicato 

sódico por medio de reacción alcalina con la muestra, la cual previamente fue sometida a 

tratamiento de eliminación de impurezas, para posterior empleo en la formulación de composites 

tipo SiO2/HAp empleando HAp según metodología de referencia. 

Los materiales sólidos preparados a partir de cenizas de residuos agroindustriales pueden ser 

utilizados como adsorbentes para eliminar metales tóxicos presentes en agua. También pueden ser 

utilizados como soportes para la preparación de catalizadores heterogéneos con distintas 

propiedades físico-químicas. 

Se buscó reducir los costos al prescindir de reactivos de elevado precio y que además presentan 

propiedades tóxicas. Así mismo se exploró el desarrollo de un procedimiento experimental que 

integrara tanto la etapa de extracción de la sílice a partir de las cenizas de residuos agroindustriales 

como la etapa de preparación de la hidroxiapatita a partir de una fuente mineral de carbonato 

cálcico (ubicada en Metapán, Santa Ana). 

Mediante la variación de proporciones de silicato de sodio/Sol de HAp (precursores de SiO2 y 

HAp respectivamente), se logró denotar que a medida se aumenta el porcentaje de SiO2, en los 

composites tipo HAp/SiO2 (67:33 %p/p; 50:50 %p/p y 33:67 %p/p) se favorece la formación de 

Nagelschmidtita. 

Mientras la espectroscopía Infrarroja de los composites denota la presencia de las señales 

características tanto de SiO2 como HAp, la difracción de rayos X indica las fases en las cuales las 

soluciones precursoras interactúan entre sí, resaltándose la presencia de Nagelschmidtita, fosfato 

de silicio, sílice fase de cuarzo (composites basados en sílice extraído de cenizas de cascarilla de 

arroz) y sílice amorfa (composites basados en sílice extraído de cenizas de bagazo de caña). 
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3. OBJETIVOS 

3.1 Objetivo general 

 

Desarrollar un procedimiento experimental a escala de laboratorio para aprovechar residuos 

provenientes de agroindustrias desarrolladas en El Salvador y utilizarlas como materia prima para la 

preparación de materiales compuestos (composites) tipo sílice-hidroxiapatita (SiO2-HAp). 

 

3.2 Objetivos específicos 

 

 Adaptar un procedimiento experimental para extraer la sílice contenida en la ceniza de cáscara 

de arroz y en la ceniza de bagazo de caña de azúcar. 

 

 Desarrollar un procedimiento experimental para preparar materiales compuestos tipo sílice-

hidroxiapatita aprovechando las cenizas de residuos agroindustriales como fuente de sílice para 

fase mayoritaria 

 

 Desarrollar un procedimiento experimental para preparar materiales compuestos tipo sílice-

hidroxiapatita aprovechando residuos de la industria mineral como fuente de hidroxiapatita para 

fase mayoritaria. 

 

 Desarrollar un procedimiento experimental para preparar espumas basadas en los materiales 

compuestos tipo SiO2-HAp. 

 

 Utilizar técnicas como la difracción de rayos X (DRX) y espectroscopía infrarroja (FT-IR) para 

la caracterización de los materiales sólidos preparados. 
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4. MARCO TEÓRICO 

4.1. Residuos agroindustriales en El Salvador: la caña de azúcar y el arroz. 

El Salvador es un país donde los cultivos tienen un papel muy importante, entre ellos destacan los 

cultivos de caña de azúcar y el de arroz; El cultivo de caña en El Salvador fue introducido alrededor 

de 1942 cuando los países europeos desarrollaron el gusto por el sabor dulce característico del azúcar, 

dicho periodo pertenece a la época previa a la conquista, por lo que mucho antes de fundamentarse la 

nación como tal (El Salvador) ya existía el cultivo de caña, pero no es hasta el periodo de 2001-2011 

donde el azúcar obtienen su mayor auge internacional y las producciones de azúcar en El Salvador 

aumentan drásticamente 30%; mientras que el precio $0.08 por libra aumenta a $0.25, causando que 

el cultivo deje de ser exclusivamente para campesinos y la industria se apropie de dicho cultivo, 

aumentando los volúmenes de producción (solo en 2014 se reportaron al menos 15.6 millones de 

quintales de azúcar) [2]. 

En 2007 se registraron 2,615 productores de caña donde el 40% eran corporaciones, 28% cooperativas 

y 32% granjas familiares, para el año 2016 se registraron 7,000 productores de los cuales 60% son 

cooperativas y el 40% son productores pequeños y medianos.  

El residuo principal de esta industria es el “bagazo de caña”, el cual se origina cuando a la vara de 

caña de azúcar se le administra presión para obtener el líquido del interior de la caña. Generalmente, 

el bagazo es descartado de dos formas: arrojado a los campos para su descomposición y utilizado 

como combustible en la producción de energía eléctrica en los sistemas de calderas que poseen los 

ingenios, las cenizas producidas en la quema del bagazo son arrojadas a los campos como fertilizante 

[3].  

Además de la industria azucarera, el arroz es otra vía de cultivo que tiene considerable importancia 

en la agricultura salvadoreña puesto que es de los granos principales que conforman la dieta de la 

población, sin embargo, su cultivo en el país no cubría la demanda de la población por lo que CENTA 

tuvo la iniciativa de introducir una variedad de arroz denominada CT 9159-13-2-4-3-MS. En la dieta 

salvadoreña, el arroz es de las fuentes principales de calorías por lo que el creciente aumento de 

población implica un aumento en los cultivos de arroz, sin embargo, se presenta la intervención de 

fenómenos climáticos como “El niño”3 que no permiten el buen desarrollo de los cultivos de arroz ya 

que es imprescindible el agua para su adecuada producción [3].  

Desde 1996 hasta 2002 no se alcanzó a cubrir la demanda de arroz por lo que se llevó a cabo una 

reorientación hacia otros cultivos, así también otro factor importante fue la reducción de rentabilidad 

como causa de la caída del precio a nivel internacional, la deficiencia de arroz en el país es hasta la 

fecha cubierta por importación; a pesar que  se cubre dicho déficit, se reducen las fuentes de empleo 

generando una considerable variación en la economía salvadoreña [4]. 

4.2. Residuos industriales como materia prima en la obtención de compuestos químicos. 

Se define residuo agroindustrial como: un material en estado sólido o líquido obtenido a partir del 

consumo directo de productos primarios o de su industrialización, que ya no son de utilidad para el 

                                                 
3 El niño: fenómeno o evento de origen climático relacionado con el calentamiento del océano Pacífico oriental ecuatorial, 

el cual se manifiesta erráticamente cíclico. 
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proceso que los generó, pero sí se pueden aprovechar o transformar para obtener otro producto con 

valor económico, comercial o social. La industria agrícola genera residuos que generalmente son 

desechados o utilizados como alimento para animales del sector agrícola (residuos de maíz como 

alimento para vacunos) [5]. 

El inadecuado procesado de los residuos generados en la agroindustria presenta a nivel mundial un 

problema que contribuye al proceso de contaminación ambiental, el potencial de dichos residuos es 

que pueden ser utilizados en procesos de elaboración de productos que contribuyan a la recuperación 

de ambientes alterados por la actividad humana. (Aprovechamiento de residuos Agroindustriales para 

el mejoramiento de la calidad del ambiente) [4]. 

Se realizó una consulta sobre la obtención de las cenizas en las respectivas fuentes; para el caso de la 

ceniza de bagazo de caña se encontró que es obtenida mediante calcinación en un horno de la caldera 

a una temperatura comprendida entre 850°C y 900 °C (en el presente estudio se empleó ceniza 

proveniente del Ingenio Jiboa) otros ingenios como el Ángel poseen calderas más eficientes donde 

calcinan el bagazo a temperaturas entre 1000 a 1200°C. Con respecto a la ceniza de cascarilla de arroz 

en este caso la ceniza fue obtenida por calcinación a 500°C en el beneficio de arroz de donde se obtuvo 

esta materia prima.  

Las tecnologías actuales y los conocimientos en el área de la química, permiten la conversión de 

residuos agroindustriales en productos que posean características de interés para procesos de 

purificación, remediación e incluso síntesis y obtención de productos comerciales como fibras, telas 

etc. Los procesos principales de obtención son por medio de extracción directa, transformación 

química y transformación microbiológica. Además del interés comercial, la generación de productos 

a partir de subproductos incide en la preservación de la calidad del ambiente, al tomar en cuenta 

nuevos métodos o tecnologías centrados en la transformación sustentable de los recursos naturales. 

Uno de los factores fundamentales en el desarrollo de nuevos productos a partir de residuos 

agroindustriales, es la adquisición de las materias primas, es decir, que dichas materias sean accesibles 

tanto económica como físicamente [6]. 

Existen compuestos químicos sintetizados a partir de residuos agroindustriales, que son la base 

estructural de productos con capacidad adsortiva, tal es el caso de la obtención de una membrana 

basada en acetato de celulosa a partir de la celulosa proveniente del bagazo de caña, muchos productos 

con orígenes similares tienen aplicaciones en construcción como la mejora de cementos con adición 

de SiO2 obtenido de un residuo agroindustrial [7]. 

4.3. Sílice en cenizas de bagazo de caña y cascarilla de arroz. 

El SiO2 tiene un papel importante en varias partes de las plantas tales como, el endocarpio, espinas y 

tallo donde su función es reforzar la estructura, así también participa en el metabolismo y 

conformación de compuestos orgánicos, La sílice es obtenido del medio como un componente inerte 

y luego concentrado en las zonas mencionadas anteriormente. Fue hasta en 1934 que científicos 

japoneses determinaron la importancia del silicio en el desarrollo del arroz; se determinó que el 

contenido de sílice varía desde 2.63% y 13.3%, siendo la cascarilla de arroz la zona donde mayor 

cantidad de sílice se podía encontrar. La sílice obtenida de la cascarilla de arroz era muy diferente a 

la obtenida por otras fuentes (diatomeas y otras plantas) y fue clasificada como sílice opalina. Dicha 
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sílice posee una reactividad y tamaño de partícula que la industria del cemento la considera óptima 

en sus formulaciones [8]. 

La ceniza del bagazo de caña es considerada un material puzolánico por algunos científicos debido a 

su considerable contenido de SiO2 [9]. 

La composición de la ceniza varía según la variedad de la caña y su edad, el tipo de suelo y la 

fertilización. Lo normal es que del 2% al 4% del bagazo de caña sea ceniza mientras que el contenido 

de SiO2 en ceniza anda alrededor del 50% al 60% [10]. 

Propiedades químicas y físicas del SiO2 

Es un sólido cristalino amorfo insoluble y casi inerte con otras sustancias a excepción del HF y bases 

como NaOH, de apariencia vidriosa, los enlaces Silicio-Oxígeno le confieren una considerable 

estabilidad por lo que alcanza temperaturas que sobrepasan los 1000°C, posee una excelente 

capacidad de absorber humedad; su estructura porosa es excelente en la captura de materiales 

particulados, y su funcionalización altera cada una de las propiedades mencionadas anteriormente. En 

la siguiente tabla se muestran las principales propiedades de la sílice [11]: 

Tabla 1. Propiedades físicas del SiO2. 

Propiedad Valor 

Punto de fusión (°C) 1713 

Solubilidad en agua (g/L) a 37°C 0.076 

Densidad Relativa (g/cm3) 2.23 

Peso Molecular (g/mol) 60.08 

Tamaño de partícula (μm) 150 

 

La solubilidad del gel de sílice aumenta a medida aumenta el pH, dicho aumento altera directamente 

la velocidad de engrosamiento del gel basado en SiO2. La porosidad y su distribución pueden ser 

alteradas en base a la naturaleza de la sustancia que catalice la polimerización [12]. 

Estructura del SiO2 

Es un sólido cristalino de apariencia vítrea, puede ser obtenido a partir de silicato de sodio o por medio 

de polimerización de alcóxidos de silicio, sus estructura cristalina posee morfología tetraédrica, donde 

las uniones son puentes silano (Si-O-Si) , la superficie está recubierta por grupos silano los cuales 

permiten la versatilidad reactiva del sólido de interactuar con sustancias orgánicas e inorgánicas; el 

SiO2 es la base estructural de los aerogeles, son sustancias porosas con características apreciables 

tales como, aislante de sonido, aislante térmico y eléctrico, además de ser los materiales más ligeros 

conocidos hasta la actualidad, la estructura en función de sus enlaces se muestra en la Figura 1 [13]. 
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Figura 1. Distribución de enlaces en SiO2 [13]. 

Métodos de síntesis de SiO2 

No se sabe con exactitud el primer antecedente de síntesis de SiO2, pero si era conocido ya en 1640, 

no obstante, fue hasta 1919 que Walter Patrick lo patentó al haber realizado estudios de adsorción de 

vapores y gases, lo cual en dicho año era muy útil en el auge de la primera guerra mundial donde el 

SiO2 fue empleado en las máscaras de gas. 

En 1923 Patrick estableció una asociación con Grace Davison una compañía Industrial Química, 

denominada actualmente Grace and company, la cual se especializa en productos químicos para 

embalaje y aditivos para cemento, para empezar la producción y venta de SiO2. En 1927 se comienza 

la construcción de una planta especializada en la producción de SiO2, con la segunda guerra mundial 

aproximándose, el SiO2 nuevamente fue de vital importancia en las máscaras de protección, no 

obstante, fue necesario una serie considerable de investigaciones acerca de nuevas aplicaciones para 

mantener la demanda del producto, antes de tener su auge comercial [14]. 

La versatilidad de la sílice y sus potenciales aplicaciones generó el interés de desarrollar métodos para 

obtenerlo ya sea mediante precursores orgánicos o inorgánicos tal como se menciona más adelante. 

Métodos de Síntesis vía Sol-gel 

El proceso Sol-gel se basa en la aglomeración de material particulado SiO2, inicialmente es una 

suspensión coloidal la cual mediante el entrelazamiento de dichas partículas se forman aglomerados 

que van creciendo hasta obtener un gel uniforme, donde las partículas varían desde 0.5nm hasta 0.5 

micras de radio, existen 2 métodos de obtención que son más usados, el primero consta de la 

acidificación de una solución de silicato sódico hasta formación del gel, el segundo método se basa 

en la hidrólisis de tetra alcóxidos de silicio empleando un ácido o una base, este último método posee 

3 etapas principales (ver Figura 2) denominadas Hidrólisis, condensación del alcohol y condensación 

de agua [13]. 
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Figura 2. Etapas de obtención de SiO2 a partir de tetraalcóxidos[13]. 

Inicialmente los grupos alcóxidos son reemplazados por oxhidrilos, mientras que en las reacciones de 

condensación se dan uniones Si-O-Si, generalmente se emplea como solvente un alcohol debido a su 

estrecha afinidad con los alcóxidos, un parámetro a tomar en cuenta es el pH, el cual permite controlar 

y monitorear el proceso de polimerización; la diferencia más notable entre el producto por 

polimerización ácida y la básica es que en la primera polimerización se obtiene un producto elástico 

(al estar húmedo) y rígido al estar seco, mientras que en la polimerización básica se obtiene un 

producto opaco y muy frágil. La ventaja de estos métodos es que se pueden llevar a cabo a temperatura 

ambiente [13]. 

4.4 Hidroxiapatita 

La hidroxiapatita tiene una gran importancia a nivel biológico en el ser humano. La hidroxiapatita ha 

demostrado ser un material biocompatible con numerosas aplicaciones en medicina, en odontología, 

cirugías maxilofaciales y ortopedia; es común encontrarla en dientes y huesos como base fundamental 

de la estructura ósea a nivel de dureza, Como biomaterial se realizan investigaciones para determinar 

sus formas óptimas de aplicación [15]. 

La hidroxiapatita (HAp) es un material cristalino, formado por átomos de calcio, fósforo, e hidrógeno, 

de acuerdo con la fórmula Ca10(PO4 )6 (HO)2, presenta una estructura hexagonal, con el grupo espacial 

P63/m4 (Fig. 3). En la naturaleza las apatitas se pueden encontrar formando parte de las rocas 

sedimentarias y metamórficas. En los huesos está siempre acompañada de estructuras orgánicas como 

el colágeno. Otras apatitas de importancia biológica son la fluoroapatita y la cloroapatita. Los 

principales componentes químicos de la hidroxiapatita son el calcio y el fosfato. Sin embargo, la HAp 

natural contiene porcentajes mínimos de sodio, cloro, carbonatos y magnesio. 

                                                 
4 P63/m: Este grupo espacial se caracteriza por un eje c de seis pliegues perpendicular a tres ejes a equivalentes en ángulos 

de 120° entre sí, con dimensiones de celda de a = b = 9.418 A y c = 6,884 A. 
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Figura 3. Orientación espacial de los átomos de HAp [16]. 

 Propiedades físicas y químicas de la Hidroxiapatita 

La Hidroxiapatita es un sólido de color blanco, que no posee olor específico, ni propiedades 

comburentes, empleado habitualmente en captura de metales contaminantes por sus propiedades 

quelantes, así como reconstituyente no reactivo de estructuras óseas [15], [17], [18]; posee un elevado 

punto de fusión (1100°C), en la tabla 2 se detallan algunas de las propiedades fisicoquímicas.  

 

Tabla 2. Propiedades físicas de la HAp 

Propiedad Valor 

Peso molecular (g/mol) 502.31 

Punto de fusión (°C) 1100 

Solubilidad en agua (g/L) 0.00657 

Densidad (g/cm3) 3.140 

Densidad relativa 3.72 a 22 ° 

Constante de disociación 7.23 a 25°C 

 

Estructura de la HAp 

La HAp es una apatita comúnmente conocida como una de las formas más usuales del fosfato cálcico 

(Ca10(PO4 )6 (HO)2) la cual presenta a nivel estructural una considerable versatilidad en el intercambio 

iónico, los átomos de calcio y los iones fosfatos están organizados de manera compacta, donde los 

iones P5+ se encuentran centrados en tetraedros cuyas terminaciones están ocupadas por 4 átomos de 

oxígeno, cada tetraedro esta compartido y delimitado por 2 canales no conectados, el primer canal 

está rodeado de iones Ca2+, los cuales están en coordinación con 9 átomos de oxígeno formando así 

un poliedro(ver Figura 4a) ; el segundo canal contiene otros 6 iones Ca2+ ubicados periféricamente en 

dos dimensiones (1/4 y 3/4 de la celda unitaria) formando triángulos equiláteros alternados , dichos 

iones están rodeados de 6 átomos de oxígeno pertenecientes al tetraedro [XO4] y un OH-; los iones 

HO- delimitan el segundo canal  al estar en columnas perpendiculares a la cara de la celda unitaria(ver 

Figura 4b); el oxígeno presente en el grupo OH- se encuentra fuera del plano que forma el calcio (ver 

Figura 4c) [19]. 
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Figura 4. Proyección de celda Unitaria de la HAp [19]. 

Métodos de síntesis de la HAp 

La síntesis de HAp tiene un amplio rango tanto de estructuras como morfologías, lo cual genera un 

particular interés en su uso en catálisis heterogéneas, dicho interés ha tenido como consecuencia el 

desarrollo de varios métodos de síntesis. En general se pueden dividir en dos grandes grupos. 

1. Métodos secos o en fase solida 

2. Métodos húmedos 

Métodos secos o en fase solida  

Se basan en el tratamiento térmico de precursores mixtos, finamente molidos, los cuales deben ser 

homogéneos; la pureza del producto final dependerá en gran medida de la precisión al pesar e 

incorporar de los precursores. En general, las reacciones en estado sólido suelen producir productos 

estequiométricos bien cristalizados. La desventaja de estos métodos es que se necesita una 

temperatura relativamente alta que puede determinar la porosidad del producto. 

Tal como se menciona en [19], la hidroxiapatita puede obtenerse por calcinación de sus precursores, 

a una temperatura de 1050°C , se hace la comparación contra un método húmedo, tal como se muestra 

en la siguiente ecuación: 

2𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2 + 𝐶𝑎4𝑃2𝑂9 + 𝐻2𝑂 → 𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2 

3𝐶𝑎3(𝑃𝑂4)2 + 𝐶𝑎𝑂 → 𝐶𝑎10(𝑃𝑂4)6(𝑂𝐻)2 

 

Métodos húmedos 
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Dichos métodos tienen variaciones metodológicas donde los precursores permiten la obtención ya sea 

por doble descomposición, co-precipitación, emulsión, hidrolisis o sol-gel tratado térmicamente. La 

versatilidad de los métodos húmedos es que además de ser simples también permiten un control sobre 

la morfología, textura y estructura de la HAp con rendimientos considerables. 

En dichos métodos existen variables a considerar tal como la naturaleza de los solventes, la 

temperatura o el rango deseado, así como la presión; no obstante, en algunas ocasiones se generan 

productos cristalográficamente de baja pureza, destacando fases de fosfatos no deseadas o la 

incorporación de iones no deseados generando así trazas de impurezas en las muestras. 

En el empleo de co-precipitación la forma más práctica es emplear una fuente de PO4
3- y una de Ca2+ 

en presencia de soluciones acidas o alcalinas, las variables principales serán pH y temperatura, y en 

algunos casos el uso de plantillas estructurales. 

A diferencia de los métodos mencionados anteriormente, los métodos sol-gel se basan en precursores 

generalmente de origen organometálico, y se emplean en condiciones específicas denominadas 

condiciones de química blanda, es decir, a baja temperatura en comparación con las otras rutas de 

síntesis convencionales, esto limita la producción a escala industrial por lo que sus principales 

obstáculos son la escasez  y el alto costo de los precursores, el minucioso proceso de combinación de 

precursores y el tiempo de reacción, ya que algunos procesos incluyen estructuración micelar y 

policondensaciones en redes inorgánicas. Así mismo, si no se controla adecuadamente el crecimiento 

de HAp, el pH y la pureza de los solventes, se corre el riesgo de obtener HAp contaminada con fases 

como CaO, Ca2P2O7, Ca3(PO4)2 y CaCO3 [20]. 

Mientras que los métodos por emulsión se desarrollaron para generar HAp porosa que no tuviese el 

problema de aglomeración de partículas, se emplea generalmente CaNO3 y H3PO4 como precursores 

y componentes tensoactivos tales como sulfosuccinato de dioctilo y sodio entre otros; en estos 

métodos las variables a tomar en cuenta son la naturaleza del tensioactivo, proporción de solventes 

orgánicos o acuosos, pH y temperatura [15]. 

Asimismo, existen más métodos húmedos, basados en hidrólisis acuosa de fosfatos para formar 

cristalitos por medio de disolución/precipitación; métodos hidrotermales que emplean condiciones 

críticas de alta temperatura y presión que favorecen la condensación y aumento de reactividad creando 

los enlaces químicos deseados [21], [22]. 

Métodos asistidos por microondas 

El gran aporte que generan estos métodos es la activación mediante radiación siendo muy influyentes 

dos factores principales los cuales son un origen puramente térmico y una interacción electrostática 

(interacciones dipolo-dipolo entre moléculas); esto contribuye en gran manera a un mayor 

rendimiento de HAp con características clave como homogeneidad en tamaño, porosidad y 

morfología, dichos métodos consisten en la exposición a radiación microondas, las soluciones 

precursoras que contienen los iones que conformarán la estructura de la HAp [23]. 

 

Métodos empleando molinos de esferas 
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También denominados métodos mecanoquímicos, se basan en la síntesis de HAp por medio de 

triboquímica de precursores donde las variables a tomar en cuenta son calidad de reactivos, medio de 

molienda, duración de molienda, la relación polvo/esfera y la relación masa/velocidad de rotación; su 

versatilidad se centra en lo fácil y reproducibles que resultan dichos métodos a escala industrial [24]. 

Métodos misceláneos 

Además de los métodos anteriormente mencionados existen métodos basados en ultrasonido que 

generan productos fáciles de controlar a nivel morfológico y estructural y métodos basados en pirólisis 

por pulverización, los cuales dependen de reacciones exotérmicas en medios acuosos u orgánicos y 

posterior evaporación de los solventes para posterior sinterización al contacto con una llama o 

recipiente caliente [25]. 

4.5 Materiales Compuestos (Composites) basados en HAp.  

Generalidades 

La hidroxiapatita Ca10(PO4)6(OH)2 es el componente mineral primario de los huesos y dientes 

humanos, es una biocerámica y se puede obtener a través de una variedad de reacciones químicas 

como la hidrólisis o el método sol-gel. Aunque este compuesto ha sido investigado para el reemplazo 

de tejido duro, existen varias características que restringen su uso en aplicaciones biomédicas: 

ausencia de propiedades antimicrobianas, fragilidad y contacto limitado con el tejido huésped. Siendo 

la fragilidad uno de los factores por los cuales es difícil establecer estructuras estables; la introducción 

de un material que le aporte resistencia permitiría la versatilidad de obtención de estructuras porosas 

con mayor superficie de contacto, al tener estructuras más estables se puede aprovechar la 

característica de la HAp en el intercambio de iones, en estudios biomédicos así como de 

biorremediación, un claro ejemplo de biorremediación sería emplear compuestos del tipo SiO2-HAp 

que permitan la versatilidad de obtener espumas homogéneas para el tratamiento de aguas 

contaminadas con metales tóxicos que resistan el entorno en el cual sean aplicadas. 

El uso de silicato como componente de refuerzo en membranas flexibles ha sido investigado con éxito 

mejorando las características mecánicas de dichos materiales [26]. 

Se ha demostrado que materiales de HAp en la superficie de sílice u otros biomateriales que contienen 

gel de sílice como un componente importante, como los bioglasses, poseen sitios de aniones 

favorables disponibles en el gel de sílice los cuales son responsables de buena bioactividad del gel de 

sílice como sustrato nucleante de hidroxiapatita [27]. 

Métodos de Preparación 

Existen múltiples metodologías para preparar compuestos del tipo HAp/SiO2, entre ellas la más 

común involucra usar Tetraetoxilano (TEOS5) como precursor para formar SiO2, mientras que los 

reactivos para obtener la HAp pueden variar, desde emplear nitrato de calcio y pentóxido de fosforo 

o trietilfosfito mezclando las soluciones ya sea en medio etanólico o acuoso favoreciendo la co-

precipitación en una fase homogénea, en otras metodologías se opta por adicionar sales que contengan 

iones fosfato, nitrato y calcio en soluciones de silicato sódico, para posteriormente efectuar una 

                                                 
5 TEOS: Tetraetoxisilano, silicato orgánico de fórmula Si(OC2H5)4 
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electrodeposición; en algunos casos se opta por la mezcla homogénea de SiO2 en gel con HAp 

comercial; siendo la mayoría de procedimientos mezclas que contengan precursores de los iones, no 

así algunas metodologías optan por deposiciones superficiales o incluso la interacción de los iones en 

equipos con rociado de plasma [26]–[30].  

Aplicaciones 

La versátil compatibilidad de la HAp con los principales constituyentes óseos del cuerpo, le permite 

ser un biomaterial con fácil fijación en reconstitución de piezas dentales, permitiendo exitosamente 

la deposición de nuevo tejido óseo, así mismo la hidroxiapatita posee propiedades antibacterianas que 

pueden ser acentuadas al usarse en conjunto con compuestos como fosfato de zirconio y plata., o 

emplearla en nano reservorios en conjunto de extractos naturales con propiedades cicatrizantes[31], 

[32]. 

Existen estudios empleando HAp funcionalizada para poder liberar gradualmente fármacos, 

empleando nanoliposomas como vehículos en el tratamiento de enfermedades óseas, siendo la 

superficie de las mismas modificada con fluroroforos para su monitoreo óptico [33]. 

La estructura modificada de la hidroxiapatita como vitrocerámica le permite ser un efectivo agente 

captor de metales tóxicos en procesos de bio-remediación de plomo y cadmio, en el campo de la 

bioquímica la hidroxiapatita demuestra también tener una considerable capacidad adsortiva de 

proteínas siendo afín con los grupos básicos y ácidos de las superficies proteicas, todo esto gracias a 

la que la estructura superficial de la HAp contiene sitios ácidos y básicos, siendo altamente selectiva 

y activa; Así mismo en acoplamientos tipo Pd-HAp se observa un comportamiento catalítico mejor 

que otros catalizadores heterogéneos en reacciones de acoplamiento de cloruros de arilo, dando paso 

a la mejora de rutas reactivas de esta naturaleza[19], [34], [35]. 

4.6 Espectroscopía infrarroja  

La técnica de espectroscopía se basa en el estudio de la absorción o emisión de radiación por medio 

de la interacción entre la misma y la sustancia de estudio; tomando en cuenta la capacidad que tienen 

las moléculas de rotar y vibrar en diferentes frecuencias, es decir una molécula absorbe fotones en un 

rango energético de Infrarrojo en resonancia con sus vibraciones, existen diferentes rangos 

energéticos en IR en los cuales se pueden caracterizar las vibraciones (ver tabla 3). 

Tabla 3. Rangos de estudio en IR 

Rango cm-1 

Lejano 10-650 

Medio (IR) 650-4000 

Próximo 4000-12,500 

  

 

Las moléculas están en constante movimiento por ende en constante vibración molecular, 

generándose movimientos de contracción y estiramiento, donde los átomos se mueven hacia adelante 

y hacia atrás, siendo algunos de estos movimientos sobre el plano o fuera de este (ver Figura 5). La 
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energía que contiene una molécula no varía continuamente por lo que solo en frecuencias especificas 

correspondientes a niveles específicos de energía puede cuantificarse[36]. 

 

Figura 5. Estiramientos moleculares [36]. 

Las vibraciones de las moléculas al entrar en resonancia con un haz IR generan un intercambio 

energético característico obteniendo como resultado señales plasmados en un espectro(ver Figura 6), 

siendo este fenómeno de gran importancia en la identificación de enlaces específicos.  Cuando un 

conjunto de vibraciones da como resultado un conjunto especifico de señales se sostiene el término 

huella dactilar. 

 

Figura 6. Representación gráfica de un espectro Infrarrojo [36]. 

Al realizar un análisis IR se mide la intensidad del haz IR antes (Io) y después (I) de interactuar con 

la muestra, el resultado es expresado en función de la intensidad de dicho haz. Tomando en cuenta el 

modelo de Oscilador Armónico Simple (OAS) (ver Figura 7) las moléculas son consideradas como 2 

masas en un resorte con una constante K (tal como la ley de Hooke). 
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Figura 7. Comparativa de moléculas con la ley de Hooke en OAS [37]. 

En espectroscopía si existe resonancia entre la frecuencia de la vibración y la radiación absorbida, 

existirá un desplazamiento el cual generará una diferencia de potencial, de manera que la fórmula 

análoga a Hooke que interpreta este fenómeno es: 

𝐸 =
1

2
𝑘𝑦2 

Donde se define E como la energía potencial obtenida en función de “y” la cual es la distancia de 

estiramiento de las moléculas.(Piqué & Vázquez, 2012). Si hay resonancia entre la frecuencia de la 

vibración, la luz es absorbida y se produce un desplazamiento que genera una energía potencial (E). 

Al igual que otros equipos de análisis, los espectrofotómetros IR tienen el estudio de la zona UV-

Visible del espectro. Es necesario además un elemento importante que permita aislar la radiación de 

regiones espectrales definidas y también diferenciar entre los distintos tipos de espectrofotómetros: 

no dispersivos, dispersivos y de transformada de Fourier (FT). En estos últimos se emplea un 

interferómetro que permite regular de la radiación dependiente de la longitud de onda. Así mismo es 

necesaria una fuente de radiación que aporte la mayor intensidad en la región de longitud de onda 

deseada, siendo las fuentes de radiación térmica las más empleadas, ya que proporcionan un flujo 

continuo de radiación, esta radiación es transmitida por el sistema óptico desde la fuente hacia el 

detector sin tener mayores pérdidas. 

El sistema óptico posee un compartimiento porta-muestra dispuesto en el flujo de la radiación 

permitiendo realizar diferentes mediciones a la transmisión, un claro ejemplo es el uso de ATR 

(Attenuated Total Reflectance) que facilita la preparación de la muestra sin tener que preparar pastillas 

o láminas de muestra, solo usando la superposición de la muestra en el cristal ATR. (ver Figura 8) 

[38]. 
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Figura 8. Representación esquemática de un sistema ATR-FTIR. El haz infrarrojo incide a través del 

cristal ATR cubierto en la parte superior, La muestra absorbe la onda evanescente reflejando un haz 

perpendicular polarizado [38]. 

4.7 Difracción de Rayos X  

Los rayos X son producidos por freno rápido de partículas cargadas eléctricamente y considerable 

energía cinética, dichos rayos son una mezcla de diferentes longitudes de onda con intensidad variable 

dependiendo del voltaje aplicado; al interactuar con la materia ocurren dos fenómenos: 

1) Algunos fotones del haz que incide son desviados sin pérdida alguna de energía, siendo energía 

dispersa con la misma λ del haz. 

2) Se generan choques inelásticos entre los fotones al impactar sobre un blanco, generando 

aumento de temperatura o fluorescencia. 

La Difracción de Rayos X es una de las técnicas fundamentales para la caracterización de materiales 

cristalinos; se basa en la relación entre el ángulo de la radiación incidente, longitud de onda y la 

distancia entre los planos cristalinos: 

𝑛𝜆 = 2𝑑 𝑠𝑒𝑛𝜃 

Los materiales cristalinos presentan planos paralelos con una distancia entre ellos (d), al incidir la 

radiación se dan interferencias constructivas generando así máximos de difracción, a la diferencia en 

la longitud de la trayectoria entre los rayos difractados que provienen de planos sucesivos se le define 

como n (siendo de preferencia un número entero), mientras que λ es la radiación que incide [39]. 

 

Figura 9. Esquema de difracción en redes periódicas cristalinas [39]. 
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La información de difracciones es compilada en un diagrama denominado difractograma, el cual 

proporciona posición, intensidad y los perfiles de los picos en función de 2θ; esta información nos 

permite identificar y cuantificar las fases cristalinas, tamaño de cristal, la simetría del mismo y 

resolución estructural policristalina. 

En la Figura 10 se observa un difractograma típico. Las intensidades se toman como alturas de los 

picos o para trabajos de más precisión las áreas. Al pico más intenso se le asigna un valor de 100 y el 

resto se reescala respecto a éste. 

 

Figura 10. Difractograma típico en análisis DRX [32]. 

Con ayuda de la información obtenida de los Difractogramas es posible determinar el tamaño de las 

partículas analizadas gracias a las posiciones de las fases cristalográficas del material; para ello se 

ajustan los datos experimentales mediante un modelo empírico usando diferentes perfiles de 

distribución en picos simples. Esto con el objetivo de obtener parámetros como los son la intensidad, 

posición del pico, forma y FWHM (Full Width at Half Maximum). El ajuste a los datos de cada uno 

de los picos se realiza aplicando algún modelo de distribución matemática, entre los cuales se los más 

empleados son: el modelo de Gauss, Lorentz, Pseudo-Voigth y Pearson VII tal como explica [39]. 
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5. METODOLOGIA EXPERIMENTAL 

5.1. Extracción de Sílice (SiO2) 

Se trabajaron dos muestras de cenizas provenientes de dos fuentes. La primera muestra de ceniza de 

cascarilla de arroz provista por arrocera San Francisco, Departamento de La Paz, y una segunda 

muestra de ceniza de bagazo de caña de azúcar obtenida del Ingenio Jiboa, Departamento de San 

Vicente. 

El proceso de extracción comprendió 3 etapas, 1) preparación de materias primas, 2) obtención de 

silicato de sodio, y 3) precipitación de sílice. 

Preparación de materias primas 

Esta etapa a su vez comprendió un procedimiento de 4 pasos: 

1. Eliminación preventiva de materia orgánica: tuvo como fin eliminar la presencia de materia 

orgánica residual, para ello se sometió la muestra a calcinación a 700 °C durante 24h. 

2. Eliminación de iones metálicos: el objetivo de esta etapa fue eliminar trazas de elementos 

metálicos en la muestra y se realizó mediante reacción con una mezcla de ácidos concentrados 

HCl/HNO3, posteriormente se efectuó lavado y filtrado de la muestra, controlando los filtrados con 

AgNO3 lo que permitió detectar la presencia o ausencia de iones cloruro. 

3. Eliminación de materia orgánica: La finalidad de esta etapa fue eliminar cualquier presencia 

de materia orgánica, empleando una mezcla de H2SO4/H2O2, lavando la muestra con agua destilada 

hasta ver que dichos lavados no reaccionaran con la adición de BaCl2. 

4. Etapa auxiliar a la eliminación de iones metálicos: como medida adicional la muestra se 

acidificó hasta pH igual a 1 con HNO3, para eliminar cualquier leve presencia de metales, empleando 

la propiedad que tienen estos de ser solubles en medio ácido. 

Obtención del silicato de sodio 

El propósito de esta etapa fue extraer la mayor cantidad de sílice posible de la muestra mediante una 

reacción alcalina con NaOH empleando calentamiento; la muestra que no reaccionaba fue lavada, 

pesada y puesta a reflujo nuevamente bajo las mismas condiciones para obtener una segunda 

extracción, posteriormente se colectaron las extracciones. 

Precipitación y obtención de gel de sílice  

El objetivo de esta etapa fue neutralizar la solución alcalina de silicato sódico para favorecer la 

precipitación de SiO2, y posteriormente poder cuantificarlo. Para ello la precipitación del gel de 

sílice se llevó a cabo en sistemas abiertos en vasos de precipitado de 250 mL, posteriormente se 
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filtró y se lavó con agua destilada para eliminar la sal producto de la neutralización, ver esquema 1. 

 

Esquema 1. Método para extraer sílice de ambas muestras de cenizas de residuos agroindustriales. 

 

5.2 Procedimiento experimental 

Se colectaron 6 muestras (3 muestras de ceniza de cascarilla de arroz y 3 muestras de ceniza de bagazo 

de caña) de 10.00 g, 10.01 g y 10.04 g para ceniza de bagazo de caña; 10.00 g, 10.00 g, y 10.00 g para 

ceniza de cascarilla de arroz , las cuáles fueron tratadas con 133.33 mL de [HCl] concentrado y 

[HNO3] concentrado en proporción de volumen 3:1 con agitación de 250 rpm por una hora a 25°C. 

Posterior al tratamiento, se efectuaron lavados con agua destilada colectando los lavados y 

adicionando gotas de solución de AgNO3 (0.01N) hasta notar ausencia visual de AgCl (procedente de 

la reacción con cloruros presentes). Luego al filtrado se le sometió a secado durante 24 horas a 100°C 

y posterior pesado de la muestra. 

Los pesos obtenidos posterior al primer tratamiento fueron 9.15 g, 9.31 g y 9.23 g para ceniza de 

bagazo de caña, mientras que para cenizas de cascarilla de arroz fueron 9.94 g, 9.60 g, 9.42 g 

respectivamente. 
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Figura 11. Filtración de muestra posterior a tratamiento con HCl/HNO3. 

Posteriormente a las muestras se les efectuó un segundo tratamiento, el cual consistió en la adición de 

una disolución de H2O2 (30% v/v) y H2SO4 concentrado en proporción de volumen 1:2 manteniendo 

agitación a 200 rpm y temperatura de 90°C durante 30 minutos. Al finalizar este tratamiento, se 

efectuaron lavados con agua destilada, colectando los lavados y analizando la reacción con la adición 

de BaCl2 (4N) en disolución, para determinar la presencia de sulfatos mediante la formación de 

BaSO4, nuevamente el filtrado fue lavado con agua destilada y secado a 90°C durante 24 horas para 

pesarlo posteriormente. 

Obteniendo 8.78 g, 8.92 g, 8.70 g para las muestras de ceniza de bagazo de caña, mientras que para 

las muestras de ceniza de cascarilla de arroz se obtuvieron 9.58 g, 9.24 g y8.80 g respectivamente. 

Por último, se dispersaron las muestras en 60 mL de agua desionizada y con posterior adición gota a 

gota de [HNO3] concentrado se llevó hasta pH≈1 con agitación a 250 rpm, durante 2 horas a 25°C.  

Posteriormente, se efectuaron lavados con agua destilada, filtrando con papel Whatman 42, secando 

y pesando las muestras después del secado. 

Los resultados de pesaje para este último procedimiento fueron 8.61 g, 8.76 g y 8.51 g para ceniza de 

bagazo de caña; para las muestras de ceniza de cascarilla de arroz los pesos obtenidos fueron 9.22 g, 

9.11 g y 8.78 g respectivamente. 

Las muestras se hicieron reaccionar con 60 mL de disolución de NaOH (1N) en un vaso de precipitado 

de 250 mL a 120°C durante 1 hora denominándose a la solución obtenida como “Primera extracción”, 

posteriormente se efectuó una segunda extracción, haciendo reaccionar el residuo de la primera 

extracción con 60 mL de disolución de NaOH (1N), efectuando lavados con agua destilada caliente 

al filtrado hasta obtener un filtrado oscuro; al recoger ambas extracciones, se procedió a llevar a un 

volumen de 500 mL con agua destilada. 

La disolución proveniente de las extracciones de lavado fue neutralizada con una disolución de HNO3 

(1N) hasta pH 7; a este valor de pH se formó un gel, el cual se dejó envejecer durante 3 días a 90°C, 

almacenando separadamente el residuo. 
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El gel fue lavado con agua destilada y después filtrado para posteriormente ser secado a 100°C durante 

72 horas, la sílice precipitada (gel llevado a sequedad) se sometió a calcinación a 600°C durante 24 

horas con posterior pesaje.  

5.3 Preparación de hidroxiapatita (HAp) 

Siguiendo el procedimiento reportado por Galicia Ayala J. et al, para la preparación de espumas 

basadas en materiales tipo fosfato-carbonato de calcio, se preparó hidroxiapatita a partir de carbonato 

cálcico proveniente de una mina en el departamento de Metapán. El procedimiento para la preparación 

de HAp constó de dos etapas [1]. 

Se pesaron 4 g de CaCO3, los cuales se hicieron reaccionar con 5.54 mL de [HNO3] concentrado 

con adición lenta y agitación vigorosa a 400 rpm para obtener nitrato de calcio; mientras una segunda 

disolución de H3PO4 se preparó, disolviendo 1.45 mL de ácido fosfórico 85%v/v aforado a 25 mL en 

calentamiento a 30°C durante 30 minutos. 

La disolución de nitrato de calcio se mezcló con la disolución de ácido fosfórico para obtener un 

sol empleando un baño de aceite a temperatura constante de 30°C, una vez hecha la adición, se 

mantuvieron las condiciones durante 30 minutos, para posteriormente colocar el sol homogéneo en 

estufa a 60°C durante 9 horas. 

5.4 Cuantificación de Hidroxiapatita en el sol  

Posteriormente, la disolución se llevó a sequedad a 60°C durante 48 h y luego a 100°C durante 48 h. 

Para cuantificar la cantidad de HAp obtenida, se tomaron cantidades específicas de la solución en este 

caso 5, 10, 15, y 20 mL, respectivamente, las que se llevaron a sequedad y posterior pesaje. 

 

5.5. Preparación de materiales compuestos (composites) tipo sílice-hidroxiapatita. 

 Composites Sílice-Hidroxiapatita 

A partir de la disolución de silicato de sodio y la disolución de HAp se prepararon seis muestras, tres 

obtenidas de las cenizas del bagazo de la caña de azúcar y tres de las cenizas obtenidas de la cascarilla 

de arroz, en las proporciones en peso siguientes: 

Proporciones nominales: 

Tabla 4. Proporciones en %p/p 

Proporciones HAp SiO2 

Primera 67% 33% 

Segunda 50% 50% 

Tercera 33% 67% 

 

Las muestras se obtuvieron por co-precipitación mezclando las disoluciones de silicato sódico con las 

disoluciones de HAp manteniendo agitación constante de 400 rpm durante 1 hora a 30°C. Para 

favorecer la homogeneidad, las muestras se sometieron a tratamiento con ultrasonido durante 10 min. 

Posteriormente éstas se llevaron a sequedad en dos periodos, siendo el primer periodo a 60°C durante 
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69 h y el segundo periodo a 100°C durante 24 h. Una vez secadas y pesadas las muestras, se 

sometieron a calcinación a 600°C durante 24 h para posteriormente realizar caracterización por 

espectroscopía FT-IR/ATR, y DRX. 

Preparación de espumas 

Para preparar las espumas de los seis materiales compuestos (3 a partir de cada residuo agroindustrial), 

las proporciones en peso de SiO2/HAp fueron mencionadas en el párrafo anterior. Se optó por emplear 

ovoalbúmina natural como agente espumante, las cantidades empleadas fueron de ovoalbúmina 

resultaron equivalente a ≈60% en relación al volumen total de la mezcla de sol (base de HAp) junto 

con la disolución de silicato (base de SiO2). 

El sol precursor de HAp y la disolución precursora de SiO2 fueron mezcladas en un proceso de co-

precipitación, se mantuvieron en agitación durante 1 hora a 30°C. Luego esta mezcla se sometió a un 

tratamiento por ultrasonido durante 10 minutos. Posterior al tratamiento con ultrasonido, se 

incorporaron 5 mL de ovoalbúmina a la mezcla agitando mecánicamente hasta obtener una espuma 

consistente. Una vez se mantuvo estable la estructura de la espuma; se sometió a calentamiento vía 

microondas durante 15 min en sesiones de 1 min; esto permitió obtener una espuma más densa la que 

fue retirada de los vasos de precipitado y calcinada a 600°C durante 6 horas en una mufla hasta obtener 

estructuras sólidas (Figura 12). 

 

Figura 12. Estructura de espuma de un composite al finalizar el proceso de calcinación. 

Caracterización de los composites mediante espectroscopia infrarroja (FT-IR). 

Para la caracterización de los sólidos (espumas de composite) mediante FT-IR/ATR se utilizó un 

equipo Thermo Scientific modelo Nicolet Is5 ubicado en la Escuela de Química, de la Facultad de 

Ciencias Naturales y Matemática. La técnica de espectroscopia empleada, permitió identificar las 

tensiones presentes y así respaldar la naturaleza esperada de las solidos; las muestras previamente se 

molturaron hasta obtener un polvo fino, que posteriormente se colocó en el portamuestra del equipo, 

y se realizó el respectivo análisis.   
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5.7. Análisis de difracción de rayos X 

El análisis de Difracción con rayos X, se llevó a cabo utilizando un difractómetro de rayos X (XRD) 

Marca Rigaku-Miniflex 300/600, en el CIAN (Centro de Investigaciones y Aplicaciones Nucleares) 

de la Facultad de Ingeniería y Arquitectura de la Universidad de El Salvador. Esta técnica se utilizó 

para determinar la estructura cristalina de las fases presentes en los composites. Se analizaron 12 

muestras que fueron molturadas previamente: ceniza de bagazo de caña y ceniza de cascarilla de arroz 

(materias primas), sílice obtenida a partir de cenizas de bagazo de caña y sílice de ceniza de cascarilla 

de arroz, CaCO3 (origen mineral) y HAp, y seis muestras de composites correspondientes a las 

proporciones elaboradas de SiO2-HAp (tres de SiO2 proveniente de ceniza de cascarilla de arroz y tres 

de SiO2 proveniente de ceniza de bagazo de caña) 

6. RESULTADOS Y DISCUSIÓN  

6.1. Caracterización de cenizas de cascarilla de arroz y ceniza de bagazo de caña con FT-

IR/ATR y DRX 

Análisis mediante espectroscopia infrarroja  

Cada muestra de ceniza se pulverizó previamente, llevándose a cabo su análisis mediante FT-IR/ATR 

en un equipo Thermo Scientific modelo Nicolet Is5; en un rango de radiación infrarrojo de 4000 a 

500 cm-1, obteniéndose los espectros correspondientes que se muestran en la Figura 13. 

 

Figura 13. Espectros infrarrojos (FT-IR/ATR) para las muestras de a) ceniza de cascarilla de arroz y 

b) ceniza de bagazo de caña. 
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En el caso del espectro FT-IR/ATR para ceniza de cascarilla de arroz, la Figura 13a muestra una 

banda ancha en 1062 cm-1, que de igual manera corresponden al enlace Si-O-Si. También se aprecia 

una señal de la sílice en 780 cm-1 la cual corresponde a la flexión simétricas de SiO2 y determina la 

fase de cuarzo [40], [41]. 

En el análisis para ceniza de bagazo de caña de azúcar se detectaron dos señales pronunciadas en el 

espectro: una banda ancha fuerte en 1040 cm-1 y una banda media aguda en 792 cm -1 (ver Figura 

13b). La señal detectada en 1040 cm-1 corresponde a una tensión asimétrica (Si-O-Si) la cual está 

asociada a una de sus fases vítreas, la banda de menor intensidad localizadas en 792 cm-1 corresponde 

a las principales vibraciones de tensión simétrica Si-O-Si y a los enlaces Si-O característica de la fase 

de cuarzo. La banda principal 1040 cm-1 indica que el tratamiento térmico favorece la formación de 

tetrámeros de silicio unidos linealmente y a la conformación de una red tridimensional debido a la 

unión de los tetraedros de silicio [8]. 

Análisis mediante Difracción de rayos X (DRX) 

El difractograma de la muestra de ceniza obtenida por combustión de bagazo de caña de azúcar mostró 

ser cristalina en la que se pudo identificar como fase mayoritaria el cuarzo y fase minoritaria 

cristobalita. Los picos entorno de 2θ = 28.10° (principal), y 50.90° se asociaron a la presencia de SiO2 

en su polimorfo “Cuarzo” [42], [43]. 

 

Se determinó para esta estructura un sistema cristalino de tipo hexagonal y parámetros de la celda 

unitaria: a = 4.9145(6) Å, b = 4.9145(6) Å y c = 5.4062(7) Å, con base en información de base de 

datos (JCPDS 0-083-0542). También, se observan picos residuales picos entorno de 2θ = 21.94° 

(principal), 28.44°, 31.35°, y 36.10°, serie de picos que coindice con el polimorfo “Cristobalita” 

(JCPDS 01-077-1317) [44]. 

 

Figura 14. Difractograma de rayos X para la muestra de ceniza de bagazo de caña de azúcar utilizada 

en este trabajo como fuente de sílice. Se identificó SiO2 en su fase “Cuarzo” como el polimorfo 

principal. 
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La ceniza obtenida por combustión de cascarilla de arroz presentó un difractograma que evidencia 

una muestra cristalina de dióxido de silicio en la que se destacan picos entorno de 2θ = 21.94° 

(principal), 28.44°, 31.35°, y 36.10°, esta serie de picos se asocia con SiO2 en su polimorfo 

“Cristobalita”[44]. 

 

Figura 15. Difractograma de rayos X para la muestra de ceniza de cascarilla de arroz utilizada en este 

trabajo como fuente de sílice. Se identificó SiO2 en su fase “Cristobalita” como el polimorfo principal. 

Comparación con valores de base de datos (JCPDS 01-077-1317) permitió determinar una estructura 

con sistema cristalino de tipo tetragonal y parámetros de la celda unitaria: a = 4.9713(1) Å, b = 

4.9713(1) Å y c = 6.9327(4) Å. Además, se observa un pico residual entorno de 2θ = 20.86°, el cual 

se asocia al pico principal del polimorfo “Tridimita” para SiO2 (JCPDS 01-086-0681) [45]. 

Al contrastar los espectros FT-IR/ATR de la ceniza de la caña de azúcar con su difractograma de 

DRX, podemos ver que existe una coincidencia, ya que tanto el espectro IR como la DRX muestran 

la presencia de la fase de cuarzo, en la misma línea se combinaron los resultados de amabas técnicas 

de análisis para concluir que la ceniza proveniente de la cascarilla de arroz presentaba como fase 

principal cristobalita. 

6.2 Cuantificación de SiO2 obtenido a partir de cenizas de cascarilla de arroz y bagazo de 

caña de azúcar. 

La tabla 5, muestra los resultados obtenidos para la extracción de SiO2; a partir de ceniza de cascarilla 

de arroz. Al igual que la tabla 5, la tabla 6 muestra los datos obtenidos para la extracción de sílice a 

partir de cenizas de bagazo de caña. El rendimiento porcentual se calculó restando el promedio de la 

masa 3 al promedio de la masa 2, esto nos da en promedio la masa que ha reaccionado, la cual al 

efectuarle la relación porcentual con respecto a la masa 1, nos muestra el porcentaje de sílice obtenida. 

Tabla 5. Extracción de sílice a partir de cenizas de cascarilla de arroz. 

Replica Masa 1/(g) *Masa 2 /(g) **Masa 3/(g) 
***Rendimiento 

(%masa) 

1 10.00 9.22 4.74 50.32 
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2 10.01 9.11 4.31 

3 10.04 8.78 4.42 

* peso de la muestra posterior a los tratamientos con HCl/HNO3, H2SO4/H2O2 y acidificación final con HNO3 

** peso de la muestra posterior a la primera extracción 

*** Rendimiento promedio calculado con base en la primera extracción. 

NOTA: Masa 1 corresponde a la masa inicial de muestra, sin ningún proceso de limpieza o reacción. 

 

Tabla 6. Extracción de sílice a partir de cenizas de bagazo de caña de azúcar. 

Replica Masa 1/(g) *Masa 2 /(g) **Masa 3/(g) 
***Rendimiento 

(%masa) 

1 10.00 8.61 6.35 

25.32 2 10.00 8.77 6.48 

3 10.00 8.51 6.49 

* peso de la muestra posterior a los tratamientos con HCl/HNO3, H2SO4/H2O2 y acidificación final con HNO3 

** peso de la muestra posterior a la primera extracción 

*** Rendimiento promedio calculado con base en la primera extracción. 

NOTA: Masa 1 corresponde a la masa inicial de muestra, sin ningún proceso de limpieza o reacción. 

 

En relación al método empleado, se observó mayor rendimiento de SiO2 cuando se utilizó ceniza de 

cascarilla de arroz que con ceniza de bagazo de caña de azúcar. El rendimiento basado en la primera 

extracción fue de 50.32% de sílice extraída de ceniza de cascarilla de arroz y 25.32% para sílice 

extraída de ceniza de bagazo de caña en función de masa de sílice. 

Según la literatura varios factores pueden influir el contenido de sílice cuando se utiliza cenizas de 

bagazo de caña de azúcar; la variedad de caña de azúcar, las condiciones climáticas, los métodos de 

fertilización, la calidad del agua de riego, el manejo de suelos, la fracción de cenizas de su estructura 

elemental y por el agregado de tierra externa en la etapa de recolección del material del suelo. 

Adicionalmente, puede considerarse que al hacer el filtrado hay sílice de partícula más pequeña 

(inferior a 2.5 µm) que no puede ser retenido por el papel filtro utilizado ya que, se observó turbidez 

en los filtrados donde se empleó papel filtro Whatman 42 tanto para los filtrados de cascarilla de arroz 

como los de ceniza de bagazo de caña de azúcar, dejando ver que dicha medida fue insuficiente para 

capturar toda la sílice formada. Algunos autores realizan doble filtración, primero a través de papel 

de filtro cuantitativo con la mayoría de los poros de 12 µm de diámetro, seguido de la filtración a 

través de un papel de filtro de banda azul cuantitativo con la mayoría de los poros de 8 µm. de diámetro 

[46] . 

El método de extracción con base fuerte para extraer sílice de la ceniza de la cáscara de arroz o de 

ceniza de bagazo de caña de azúcar se efectuó teniendo en consideración las propiedades de 

solubilidad de la sílice amorfa. La solubilidad de la sílice en condiciones básicas permite extraer este 

componente de materiales que contienen sílice amorfa. Recientemente, se ha demostrado que la 

concentración de NaOH afecta el rendimiento de sílice que se puede sintetizar a partir de la ceniza de 

cáscara de arroz. Cuanto mayor es la concentración de NaOH, mayor será el rendimiento producido. 

El estudio de Zuwanna I et al., tuvo el rendimiento más alto con una concentración de NaOH 3N. El 

resultado del análisis FTIR mostró que los grupos funcionales de silanol (Si-OH) y siloxano (Si-O-
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Si) (poco apreciables debido al ruido espectral) aumentaron con la concentración de NaOH, 

facilitando que las partículas de sílice reaccionaran con otras sustancias[47], [48].  

Channoy C et al., evidenciaron otro factor que afecta el rendimiento de sílice a partir del bagazo de 

caña de azúcar y es que este se puede ver influenciado por la temperatura y el tiempo. El bagazo 

después de quemarse a 700 °C durante 6 h presentó mayor cantidad de contenido de sílice 80.81% en 

peso. En comparación con la ceniza de bagazo obtenida a 500 °C durante 3 horas donde se obtuvo 

63.12% en peso[49].  

6.3. Análisis por infrarrojo (FT-IR/ATR) de sílice obtenido a partir de residuos 

agroindustriales 

Se realizó el análisis FT-IR/ATR de las muestras de sílice obtenido tanto para ceniza de arroz como 

para ceniza de bagazo de caña de azúcar, los espectros correspondientes se muestran en las Figuras 

16 y 17. 

La tabla 7, muestra los valores de referencia de las señales características para SiO2, con las que se 

comparó los resultados obtenidos por el análisis de FT-IR/ATR de las muestras de SiO2 obtenido 

tanto de cenizas de bagazo de caña como de cenizas de cascarilla de arroz[50]. 

Tabla 7. Señales de caracterización FT-IR/ATR para sílice[40], [41]. 

Señales características SiO2 

Banda OH proveniente de 

H2O absorbida 

Estiramiento 

asimétrico 

Si-O-Si 

Si-O Si-O 

Señal (cm-1) 1612 1095 898 796 

 

 

Figura 16. Espectro infrarrojo (FT-IR/ATR) para sílice obtenida a partir de ceniza de cascarilla de 

arroz. 

Llevando a cabo un contraste de las señales de referencia contra las obtenidas de las muestras a partir 

de ceniza de cascarilla de arroz, se logró determinar que la muestra obtenida (Figura 16), contenía las 

señales características en 1060 cm-1, 995 cm-1 y 794 cm-1; valores muy cercanos a los de referencia 

para sílice.  
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En la Figura 17, se puede apreciar que la muestra obtenida a partir de ceniza de bagazo de caña de 

azúcar. 

 

Figura 17. Espectro infrarrojo (FT-IR/ATR) de SiO2 procedente de cenizas de bagazo de caña de 

azúcar.  

Donde se denota la presencia de señales, 1070 cm-1, 964 cm-1 y 792 cm-1, las cuales son cercanas a 

las señales de referencia. No obstante, se resalta la ausencia de la señal característica en 1600 cm-1 la 

cual es característica de la interacción superficial de SiO2 con el H2O proveniente del ambiente (ver 

Figura 17). Dicha ausencia es fundamental ya que indica la ausencia de interacción -OH, mismo 

comportamiento se expresa en la muestra obtenida a partir de ceniza de cascarilla de arroz, según 

Zuwanna I et al., a medida aumenta la presencia de interacciones -OH en la sílice obtenida, indica 

aumento de grupos silanol (SiOH) facilitando la reactividad superficial. 

Al comparar los espectros obtenidos, se logró ver diferencias marcadas tanto para la sílice extraída a 

partir de ceniza de cascarilla de arroz (ver Figura 16) como la sílice extraída de la ceniza de bagazo 

de caña (ver Figura 17).  En contraste, el sílice obtenido a partir de ceniza de cascarilla de arroz las 

señales son más limpias y más cercanas a las reportadas en la literatura [51].  

6.4. Análisis por difracción de rayos X (DRX) de sílice obtenido a partir de residuos 

agroindustriales 

Las Figuras siguientes se muestran los difractogramas para el SiO2 obtenido a partir de las cenizas del 

bagazo de caña de azúcar, y de la cascarilla de arroz, mediante un procedimiento de extracción alcalina 

fuerte usando una disolución acuosa de NaOH. 
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Figura 18. Difractograma de rayos X para la muestra de SiO2 preparado a partir de residuos de bagazo 

de caña de azúcar utilizada en este trabajo como fuente de sílice. Se identificó SiO2 tipo amorfo. 

 

 

Figura 19. Difractograma de rayos X para la muestra de SiO2 preparado a partir de residuos de 

cascarilla de arroz utilizados en este trabajo como fuente de sílice. Se identificó SiO2 tipo amorfo. 

En ambas difractogramas se puede observar un perfil típico para un sólido amorfo de dióxido de 

silicio, destacable por la elevación de la línea base formando un domo entre 2θ = 15 - 35° y centrado 

en torno a 2θ = 22.10°, característico de SiO2 amorfo que coincide con lo reportado previamente por 

otros investigadores que han trabajado en el aprovechamiento de residuos agroindustriales para la 

síntesis de materiales sólidos tipo SiO2 [52], [53]. 

6.5 Análisis Morfológico al Estereomicroscopio de Sílice obtenido a partir de Residuos 

Agroindustriales 

De acuerdo a los resultados obtenidos, se les efectuó observación en el estereomicroscopio y 

microscopio óptico en inmersión (MO) de las muestras obtenidas por dicho método, notándose 

marcadas diferencias estructurales y morfología de los cristales, donde la SiO2 obtenida a partir de 
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ceniza de cascarilla de arroz presentó una morfología tipo aglomerada (ver Figura 20) mientras que 

la SiO2 extraída a partir de ceniza de bagazo de caña de azúcar se caracterizó por la presencia de 

agregados en forma acicular (Figura 21). 

 

Figura 20. Análisis microscópico para una muestra de SiO2 obtenido a partir de ceniza de cascarilla 

de arroz. a) Estereoscopia al 35X y b) micrografía óptica al 40X. 

 

Figura 21. Análisis microscópico para una muestra de SiO2 obtenido a partir de ceniza de bagazo de 

caña de azúcar. a) Estereoscopia al 35X y b) micrografía óptica al 40X  

6.6. Análisis por infrarrojo (FT-IR/ATR) y por difracción de rayos X (DRX) de la roca caliza 

utilizada como fuente de carbonato de calcio 

En la Figura 22 se logra apreciar la presencia de las señales características del CaCO3 las cuales en 

comparación con bibliografía corresponden respectivamente a v3(CO3
-2) en 1400 cm-1, v2(CO3

-2) en 

870 cm-1, v4(CO3
-2) en 712 cm-1, siendo estas señales pronunciadas evidenciando la pureza de la 

caliza. 
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Figura 22. Espectro infrarrojo (FT-IR/ATR) para una muestra de roca caliza comercial (CaCO3) 

proveniente de una mina localizada en Metapán, Santa Ana. 

A partir de difracción de rayos X (DRX) y su comparación con datos de referencias resulta posible 

discriminar entre polimorfos de CaCO3, calcita vs. aragonito. Tomando como base los picos 

principales o de máxima intensidad de difracción, es decir valores entorno de 2θ ≈ 30° vs. 2θ ≈ 27° 

que se relacionan con calcita y aragonito, respectivamente. 

 

Figura 23. Difractograma de rayos X para la muestra de roca caliza utilizada en este trabajo como 

fuente de calcio. Se identificó como principal componente CaCO3 tipo calcita. 

Para la muestra de roca caliza utilizada en este trabajo se obtuvo difractograma (Figura 23) en el que 

se destaca el pico principal a 2θ = 29.5° característico de calcita, comparando con valores de base de 

datos (JCPDS 01-086-2339) y referencias se determinó una estructura de tipo romboédrico con un 

grupo espacial 𝑅3𝐶. Los parámetros de celda unitaria: a = 4.9901(8) Å, b = 4.9901(8) Å, y c = 

17.0690(3) Å. A partir de valores de distancia interreticular permitieron concluir que la muestra de 

roca se compone de calcita en un porcentaje ≈99%, porque no se destacó rastro alguno de otra fase 

[17], [54]. 
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6.7 Obtención de hidroxiapatita (HAp) 

La hidroxiapatita (HAp) es un biomaterial estable a temperaturas normales y pH entre 4 y 12. Es un 

compuesto de gran interés en catálisis, industria de fertilizantes y productos farmacéuticos, 

aplicaciones de cromatografía de proteínas, procesos de tratamiento de agua, preparación de 

materiales biocompatibles con el cuerpo humano, entre otros. Entre las fuentes minerales que 

contienen calcio, la piedra caliza es uno de los minerales naturales utilizados para sintetizar 

hidroxiapatita. Naturalmente, la piedra caliza se forma a partir de la precipitación de conchas o 

esqueletos de animales, foraminíferos o algas que son ricas en CaCO3. La abundancia de piedra caliza 

la convierte en una de las posibles fuentes de calcio para la síntesis de hidroxiapatita [55]. 

Rendimiento de HAp por volumen de solución 

Para la obtención de HAp se siguió el procedimiento propuesto por Galicia Ayala J., y col. utilizando 

como materia prima CaCO3 de origen comercial. La Figura 24 muestra la proporción de HAp obtenida 

por volumen de sol. Se aprecia una relación proporcional entre el volumen de sol a evaporar y los 

pesos de HAp obtenidos después de la evaporación [1]. 

 

Figura 24. Gráfica que representa la relación entre la masa de HAp sólida obtenida y el volumen de 

sol. 

Nótese en la Figura 24 la proporcionalidad directa que guarda la relación de volumen de sol respecto 

a la cantidad de HAp obtenida por sequedad, logrando un coeficiente de correlación 0.9907. Lo 

anterior permitió con fundamento determinar la cantidad de HAp incorporada a la mezcla en 

combinación con una determinada cantidad de sol. 

Caracterización de HAp mediante FT-IR/ATR 

La caracterización con FTIR/ATR y su respectivo espectro fueron contrastados con datos de 

referencia bibliográfica y la HAp obtenida con la metodología de referencia. En el primer análisis, se 

contrastaron el espectro de la muestra contra los datos de referencia que se muestran en la tabla [56], 

[57]. 
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Tabla 8. Bandas de caracterización para HAp. 

Señales específicas para HAp 

Banda CO3
-2 

v1(HPO4
-2) v4(PO4

-3) 

Señal (cm-1) 1400 1020 600-544 

 

Al contrastar el espectro que muestra la Figura. 25, contra las señales de referencia se denota la 

presencia de interacciones tipo v1(HPO4
-2) en 1050 cm-1, dos bandas de tipo v4(PO4

-3) en 580 cm-1 y 600 

cm-1, señales cercanas a las reportadas en bibliografía. 

 

Figura 25. Espectro infrarrojo (FT-IR/ATR) para una muestra de HAp preparada a partir de roca 

caliza como fuente de CaCO3. 

Así mismo se contrastó el espectro de la HAp obtenida a partir de roca caliza versus una HAp obtenida 

a partir de concha de moluscos como fuente de CaCO3. (ver Figura 26). 
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Figura 26. Espectros infrarrojos (FT-IR/ATR) para muestras de HAp preparadas a partir de distintas 

materias prima como fuente de CaCO3. a) concha de moluscos y b) roca caliza. 

Se observan considerables similitudes en las señales características lo cual fundamenta aún más la 

naturaleza de la muestra preparada en esta tesis, es decir independientemente de la muestra la 

metodología. 

Sobresale la ausencia de la señal en 3570 cm-1 la cual corresponde a vibraciones de los grupos OH-, 

lo cual es debido a las condiciones en las que se obtuvo la HAp, no permitiendo rehidratación alguna 

tal como se demuestra en estudios de influencia de la atmosfera en la sinterización de HAp [58], [59]. 

Caracterización de la hidroxiapatita (HAp) mediante difracción de rayos X (DRX) 

El difractograma de la Figura 27, corresponde a la muestra de HAp sintetizada siguiendo el 

procedimiento desarrollado por Ayala J. R., et al [60]. La relación de agente generador de porosidad 

(albúmina de huevo) vs. Solución C (2.5/5), dónde 2.5/5 se refiere a 2.5 mL de agente generador de 

porosidad vs. 5 mL de Sol. C. 
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Figura 27. Difractograma para la muestra de HAp sintetizada a partir de carbonato de calcio presente 

en la roca caliza. Los picos de mayor intensidad respectivos a especies, A: aragonito, C: calcita, β: β-

Ca3(PO4)2, HAp: hidroxiapatita, y O: CaO. 

La Figura 27 muestra un difractograma con un pico intenso a 2θ = 31.85° correspondiente a los planos 

(211), uno de intensidad media a 2θ = 25.96° relativo al plano (201), picos útiles para identificar la 

fase de hidroxiapatita en la muestra sintetizada (JCPDS 01-084-1998), además de otros picos de 

menor intensidad también relativos a la estructura de HAp, 2θ = 33.00, y 49.60°(Castro et al., 2020). 

Correlacionando las señales del difractograma con la información de la base de datos se determinó 

que la HAp tiene una estructura con sistema cristalino de tipo hexagonal y parámetros de celda 

unitaria: a = 9.4193(9) Å, b = 9.4193(9) Å y c = 6.8792(1) Å. Además, fue posible identificar picos 

principales correspondientes a fases de carbonato de calcio residual (calcita y aragonito), fosfato 

tricálcico (β-TCP), y óxido de calcio [60]. 

Caracterización de la hidroxiapatita (HAp) mediante análisis Morfológico al Estereomicroscopio y 

Microscopio Óptico 

Como recurso adicional se dispuso de un análisis morfológico al estereomicroscopio y microscopio 

óptico MO, (ver Figuras 28); pudiéndose notar la presencia de gránulos en la superficie de la HAp 

obtenida, los cuales presentaron geometría irregular, con diferentes tamaños, y diferente grado de 

distribución. 

 

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

In
te

n
si

d
a

d
 /

 (
u

.a
.)

2θ / ( )



 

42 

Figura 28. Análisis microscópico para una muestra de HAp preparada a partir de roca caliza como 

fuente de calcio. a) Estereoscopia al 35X y b) micrografía óptica al 40X. 

6.8. Síntesis de materiales compuestos (composites) de HAp/SiO2 

Preparación de composites a partir de SiO2 extraído de ceniza de cascarilla de arroz. 

Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 1 

El composite 1 está conformado por 67%p/p de Hidroxiapatita y 33% p/p de sílice en función de 

silicato sódico y HAp a partir de sol de HAp, presentando una consistencia frágil de un tono 

blanquecino. Durante su preparación la estructura porosa proporcionada por la ovoalbúmina no se vio 

alterada por el pH de la solución, sin embargo, el sólido resultó ser levemente higroscópico por lo que 

se le efectuó trituración y posteriormente se dejó a 100°C durante 24 horas para poder obtener su 

respectivo espectro infrarrojo. 

En la Figura 29 se denota el contraste de espectros obtenidos para la sílice obtenida a partir de cenizas 

de cascarilla de arroz, HAp y el composite 1; se resalta la pronunciación de 4 señales características 

(ver tabla 9) de HAp en 1470 cm-1(proveniente de la presencia de CO3
-2), 1019 cm-1(perteneciente a 

la banda v1(HPO4
-2)),617 cm-1(señal cercana a 632 cm-1 la cual es referente a interacción con enlace 

tipo OH) y 575 cm-1 característica de v4(PO4
-3). 

Tabla 9. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 1 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 1 

1612 cm-1 (OH, H2O) - - 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

1470 cm-1 

1095 cm-1 (Si-O-Si) - - 

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1019 cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

- 

796 cm-1 (Si-O) -  

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

575 cm-1 
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Figura 29. Comparación de los espectros infrarrojo para las muestras de a) composite 1, b) SiO2 a 

partir de cenizas de cascarilla de arroz, y c) HAp preparada utilizando roca caliza como fuente de 

calcio. 

Respecto a las señales identificadas, es lógico que se denoten más señales correspondientes a HAp 

por ser el componente en mayor proporción, también se logra distinguir el pronunciamiento de la 

señal en 922 cm-1 la cual no se resalta al comparar con composites tipo HAp/SiO2, dicha señal es 

indeterminada y no procede de contaminaciones previas de las soluciones precursoras puesto que 

tanto en HA p como SiO2 no se logra distinguir. 
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Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 1 

Se puede observar en la Figura 30 que la muestra del composite 1 presenta un difractograma de polvo 

con características de sólido cristalino, el análisis preliminar del difractograma permitió identificar 

fases principales que corresponden a distintas especies entre ellas (en paréntesis pico principal), O: 

Óxido de calcio hidratado CaO.(H2O)x. (2θ=16.20°) residuo obtenido debido al carbonato de calcio 

que no reaccionó con iones fosfato o silicato presentes en el medio, la hidratación se debe a la 

exposición de la muestra a la humedad del ambiente antes y durante el análisis de DRX, β-fosfato 

tricálcico β-Ca3(PO4)2 (2θ=30.50°) según ha sido reportado por Galicia Ayala J. R., et al.(Galicia 

Ayala et al., 2022) este compuesto se obtiene como producto paralelo durante la síntesis de HAp en 

las condiciones experimentales aquí empleadas, HAp: Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 

(2θ=31.69°) obtenida como producto principal del método sol-gel que combina disoluciones de 

carbonato de calcio (i.e. cascarón de huevo) y ácido fosfórico. 

 

Figura 30. Difractograma de rayos X para el Composite 1, preparado a partir de proporciones 

nominales de HAp y SiO2, 67:33 en relación %p/p.  

Los picos de mayor intensidad se han asociado a especies, CaO: Óxido de calcio hidratado 

CaO.(H2O)x. (2θ = 16.20°), β-TCP: β-fosfato tricálcico β-Ca3(PO4)2 (2θ=30.50°), HAp: 

Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 (2θ = 31.69°), Si2Ca: silicato dicálcico Ca2SiO4 (2θ = 32.50°), y 

N: Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ = 33.66°). La interacción de los iones silicato y iones calcio 

generó silicato dicálcico Ca2SiO4 según se pudo identificar picos a 2θ = 32.50° (principal) y 33.20°, 

asociado a N: Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ=33.66°) especie química producto de la 

combinación de los iones fosfato y silicato con iones calcio. El compuesto anterior resulta interesante 

ya que es una cerámica que ha mostrado buenas propiedades de biocompatibilidad y actividad relativa 

a la regeneración ósea vía estimulación de la expresión de genes OCN y OPN [61]. 
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Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 2 

El composite 2 estuvo constituida por 50% p/p de HAp y 50% p/p de SiO2, durante su obtención se 

logró ver una consistencia similar a la muestra 1.  

 

Figura 31. Comparación de los espectros infrarrojo para las muestras de a) composite 2, b) SiO2 a 

partir de cenizas de cascarilla de arroz, y c) HAp preparada utilizando roca caliza como fuente de 

calcio. 

No obstante, pasado el periodo de calcinación se resaltó la firmeza estructural que proporciona el 

aumento de SiO2 en el composite, siendo su trituración levemente más ardua, con un nivel inferior de 

higroscopicidad. Su coloración fue de un tono crema (color hueso); y de consistencia más dura que la 

muestra del composite 1. 
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En contraste con el espectrograma de SiO2 (ver Figura 31) se observan 2 señales, una localizada en 

1612 cm-1 (referente a interacción tipo OH) y la otra en 920 cm-1 la cual es cercana a la reportada en 

898 cm-1  que corresponde a interacción tipo Si-O (ver tabla 10); mientras que en comparativa con las 

señales de HAp se tienen 2 señales que encajan en valores cercanos a los de referencia, señalando la 

presencia de interacción tipo CO3
-2 en 1470 cm-1, en 1013 cm-1 v1(HPO4

-2)) y v4(PO4
-3) en 572 cm-1, 

la existencia de señales de SiO2 indica que la cantidad de SiO2 en la muestra (50%) es suficiente para 

favorecer su cristalización, caso contrario visto anteriormente en el composite 1. 

En comparación con HAp y SiO2 cabe resaltar la pronunciación de la banda OH- comprendida entre 

3000 cm-1 y 3500 cm-1 lo cual indica que la naturaleza de la muestra es de carácter higroscópico. Así 

mismo se denota la presencia de una banda en 759 cm-1 la cual no es lo suficiente cercana tanto a SiO2 

como a HAp como para asumir que son interacciones de dichos precursores. 

Tabla 10. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 2 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 2 

1612 cm-1 (OH, H2O) - 1612 cm-1 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

1470 cm-1 

1095 cm-1 (Si-O-Si) -  

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1013cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

920 cm-1 

796 cm-1 (Si-O) -  

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

572 cm-1 

 

Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 2 

En la Figura 32 se presenta el difractograma del composite 2 preparado a partir de relaciones 

nominales de HAp y SiO2, 50:50 en relación p/p.  

El análisis de este material permitió encontrar similitudes respecto al difractograma del composite 1 

(Figura 30), se identificaron picos principales los cuales se asociaron a especies como, óxido de calcio 

hidratado CaO. (H2O) x. (2θ = 16.37°), β-fosfato tricálcico (2θ=30.50°), hidroxiapatita (2θ = 31.71°), 

y el silicio-fosfato de calcio “Nagelschmidtita” (2θ=33.62°) [62]. Como principales diferencias se 

destacan señales en torno a 2θ = 32.42° (principal) y 33.28° asociadas con silicato dicálcico Ca2SiO4, 

se denota el incremento en intensidad de picos en torno a 2θ = 31.69° y 45.45°[63], además, se destaca 

un pico intenso en torno a 2θ=28.38° asociado con otro pico de menor intensidad a 2θ=22.24°, estos 

han sido relacionados con óxido de silicio en su fase cristalina tipo “cuarzo”. 
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Figura 32. Difractograma de rayos X para el Composite 2, preparado con proporciones nominales de 

HAp en SiO2, 50:50 en relación %p/p. 

Los picos de mayor intensidad respectivos a especies, CaO: Óxido de calcio hidratado CaO.(H2O)x. 

(2θ = 16.37°), Q-Si: Óxido de silicio Cuarzo-SiO2 (2θ=28.38°), β-TCP: β-fosfato tricálcico β-

Ca3(PO4)2 (2θ=30.50°), , HAp: Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 (2θ = 31.71°), Si2Ca: silicato 

dicálcico Ca2SiO4 (2θ = 32.42°), y N: Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ = 33.62°). 

Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 3 

El composite 3 estuvo constituida por 33.27%p/p de HAp y 66.77%p/p de SiO2 durante su obtención 

se logró apreciar la desnaturalización de la estructura de espuma. Después del tratamiento de 

microondas y la calcinación se observó una consistencia levemente vítrea, debido al aumento en el 

porcentaje de sílice incorporada como silicato sódico, siendo su trituración más ardua, con un nivel 

muy bajo de higroscopicidad visual; su coloración fue de color crema más intensa que la muestra 2 y 

de estructura laminar no de espuma esto debido a la desnaturalización del agente espumante por parte 

de la alcalinidad de la solución de silicato sódico. 

Al llevar a cabo la comparación de espectros del composite 3 con SiO2 (ver tabla 11) obtenido de la 

misma materia prima, se acentuó la presencia de las señales características en 1637 cm-1(OH-), 1009 

cm-1(tensión asimétrica Si-O-Si), 934 cm-1(tensión Si-O) y 757 cm-1(tensión Si-O-Si), notándose un 

solapamiento más pronunciado entre las señales de 1009 cm-1 y 934 cm-1(ver Figura 33), aun así, son 

distinguibles, cabe destacar que a medida aumenta la proporción de SiO2 en la muestra, es cada vez 

más pronunciado el solapamiento de dichas señales. 
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Figura 33. Comparación de los espectros infrarrojo para las muestras de a) composite 3, b) SiO2 a 

partir de cenizas de cascarilla de arroz, y c) HAp preparada utilizando roca caliza como fuente de 

calcio. 

En comparación con HAp, las señales características de HAp presentan ciertos cambios considerables, 

en el rango 1450 cm-1 a 1420 cm-1 hay ausencia de la señal característica para CO3
-2, para el rango de 

1020 cm -1 a 900 cm-1 se denota solapamiento de al menos 2 señales, caso similar en las muestras 

anteriores, denotando mayor solapamiento en dicha muestra; en 1009 cm-1 la señal característica para 

v1(HPO4
-2) es perjudicada por el solapamiento, mientras que en 572 cm-1 la señal correspondiente a 

tipo v4(PO4
-3) está bien definida, pero presentan una disminución en comparación con el espectro de 

HAp (ver Figura 33). Así mismo se denota la pronunciación de OH- correspondiente a absorción de 

humedad en el rango comprendido entre 3000 y 3500 cm-1 lo cual explica la higroscopicidad al triturar 

la muestra. 
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Tabla 11. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 3 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 3 

1612 cm-1 (OH, H2O) - 1637 cm-1 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

- 

1095 cm-1 (Si-O-Si) - - 

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1009 cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

934 cm-1 

796 cm-1 (Si-O) - 757 cm-1 

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

- 

 

Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 3 

El difractograma siguiente corresponde al análisis de la muestra del composite 3 preparado a partir de 

proporciones de HAp y SiO2, 33%:67% en relación %p/p. Si comparamos este difractograma con el 

del composite 1, en este se evidencia una disminución tanto en la cantidad de picos como también en 

la intensidad de los mismos lo cual puede estar asociado al incremento en la concentración de 

precursores de óxido de silicio. Respecto a los picos son destacables el pico en torno a 2θ = 31.69° 

que corresponde a la hidroxiapatita (Ca8.8(PO4)6(OH)1.92), pico a 2θ = 33.64° correspondiente al 

silicio-fosfato de calcio “Nagelschmidtita” (Ca2SiO4) [63], y dos señales entorno a 2θ = 20.86° y 

26.96° (principal) relacionadas con óxido de silicio libre en su fase de “cuarzo tipo α”. Se puede 

también evidenciar que el difractograma muestra indicios de un domo entre 2θ = 15.50° y 40.00°, este 

domo se asocia con presencia de SiO2 de tipo amorfo en correlación con lo descrito para las Figuras 

16 y 18 con difractogramas de SiO2 obtenido a partir de residuos agroindustriales (cascarilla de arroz 

y bagazo de caña de azúcar) [52], [53]. 

 

Figura 34. Difractograma de rayos X para el composite 3, preparado a partir de proporciones 

nominales de HAp en SiO2, 33:67 en relación %p/p. 
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Los picos de mayor intensidad respectivos a especies, Am-Si: Óxido de silicio amorfo-SiO2 (2θ = 

15.50-40.00°). α-Si: Óxido de silicio α-SiO2 (2θ = 26.96°), HAp: Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 

(2θ = 31.69°), Si2Ca: silicato dicálcico Ca2SiO4 (2θ = 32.64°), y N: Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 

(2θ = 33.70°). 

Preparación de composites a partir de SiO2 extraído de ceniza de bagazo de caña 

Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 4 

La muestra 4 contenía la misma proporción que la muestra 1, es decir 67%p/p de HAp y 33%p/p de 

SiO2, siendo el SiO2 incorporado como silicato sódico extraído de cenizas de bagazo de caña. La 

muestra fue de un tono blanquecino similar a la muestra 1 y estructura de espuma frágil.  

 

 

 

 

 

 

Figura 35. Comparación de los 

espectros infrarrojo para las 

muestras de a) composite 4, b) SiO2 

a partir de cenizas de bagazo de 

caña de azúcar, y c) HAp preparada 

utilizando roca caliza como fuente 

de calcio. 
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La muestra presentó propiedades higroscópicas considerables por lo que, aunque se le efectuó un 

tratamiento térmico similar a la muestra 1, se logró apreciar en el espectro la banda característica de 

humedad ambiental cercana a 3500 cm-1 (ver Figura 35). 

Respecto a las señales características de SiO2 se pudo apreciar las señales en 1646 cm-1 (interacción 

OH-), 1052 cm-1 (tensión asimétrica) a penas apreciable, pero siendo distinguible, y 933 cm-1 (tensión 

tipo Si-O), sin embargo, la señal correspondiente a la interacción “Si-OH” que debió aparecer 

alrededor de 790 cm-1 no logró ser distinguida (ver Figura 35 y tabla 12). 

Al contrastar las señales de la HAp obtenida con la muestra 4 se puede distinguir que las señales de 

fácil identificación fueron las 1418 cm-1 (tensión tipo CO3
-2), e interacciones tipo v1(HPO4

-2) en 1010 

cm-1, las cuales fueron cercanas a las señales del espectro de HAp, por último, las señales clave entre 

600 cm-1 y 544 cm-1 no fueron identificables debido parcialmente al ruido y presencia de señales 

ajenas que opacan la identificación. 

Tabla 12. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 4 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 4 

1612 cm-1 (OH, H2O) - 1646 cm-1 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

1418 cm-1 

1095 cm-1 (Si-O-Si) -  

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1010 cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

868 cm-1 

796 cm-1 (Si-O) - - 

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

- 

 

Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 4 

El difractograma siguiente corresponde al análisis de la muestra del composite 4 preparado a partir de 

proporciones nominales de HAp en SiO2, 67:33 en relación %p/p. 

Los picos de mayor intensidad respectivos a especies, Am-Si: Óxido de silicio amorfo-SiO2 (2θ = 

15.00-40.00°), α-Si: Óxido de silicio α-SiO2 (2θ = 26.85°), Q-Si: Óxido de silicio Cuarzo-SiO2 

(2θ=28.40°), HAp: Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 (2θ = 31.64°), Si2Ca: silicato dicálcico 

Ca2SiO4 (2θ = 32.62°), y N: Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ = 33.68°). 

El difractograma del composite 4 muestra un domo entre 2θ = 15.00° y 40.00° siendo más marcado 

en comparación con el difractograma del composite 3, esto es indicativo de la presencia de SiO2 de 

tipo amorfo, y la mayor intensidad puede asociarse a que se ha incrementado la concentración de 

disolución de silicato de sodio como precursor de sílice. También se puede destacar la presencia de 

picos principales relacionados a dos tipos de SiO2 cristalino según, α-SiO2 (2θ = 26.85°) (JCPDS 0-

083-2467) y Cuarzo-SiO2 (2θ=28.40°) (JCPDS 0-083-0542) [64]. 



 

52 

 

Figura 36 Difractograma de rayos X para el Composite 4, preparado con proporciones nominales de 

HAp en SiO2, 67:33 en relación %p/p.  

Además de las señales anteriores asociadas a formas de SiO2 fueron identificados picos principales 

relacionados a la presencia de otras especies químicas como, hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 con 

pico a 2θ = 31.64°, silicato dicálcico Ca2SiO4 con pico a 2θ = 32.62°, y Nagelschmidtita 

Ca7(PO4)2(SiO4)2 con pico a 2θ = 33.68°. Lo anterior es indicativo que el composite 4 es un material 

sólido en el cual el SiO2 actúa como soporte sobre el cual han sido dispersadas las especies químicas 

antes mencionadas. 

Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 5 

La muestra 5 estuvo compuesta por 50%p/p de HAp y 50%p/p de SiO2; fue de consistencia más dura 

pero frágil comparada con la muestra similar de arroz (muestra 2) y la muestra 4, de coloración 

blanquecina-grisácea. 

Al analizar los espectros de la muestra 5 (ver Figura 37) resulta interesante resaltar el acervo de 

señales que a pesar de sufrir solapamiento al igual que las muestras anteriores, se logra distinguir la 

pronunciación de la mayoría de ellas. En contraste contra el espectrograma de SiO2 se advirtió la 

pronunciada señal en 1629 cm-1 (H2O absorbida), y 893 cm-1 (tensión tipo Si-O), aun así, la señal de 

790 cm-1 que en los casos anteriores se vino presentando levemente, en este caso no se logró apreciar, 

dicha señal es característica de una de las interacciones tipo “Si-OH”. 
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Figura 37. Comparación de los espectros infrarrojo para las muestras de a) composite 5, b) SiO2 a 

partir de cenizas de bagazo de caña de azúcar, y c) HAp preparada utilizando roca caliza como fuente 

de calcio. 

Al contrastar el espectro del composite de la muestra 5 contra las señales de HAp, se logró estimar 

una banda OH- entre 3570 cm-1 y 3400 cm-1, las señales características de HAp se encontraron en los 

valores 1400 cm-1(tensión tipo CO3
-2), 1013 cm-1 (v1(HPO4

-2) y 570 cm-1 correspondiente a v4(PO4
-

3); cabe mencionar que en comparación con el composite de la muestra 4 en el rango de 1500 cm-1 a 

900 cm-1 resaltó un solapamiento menor en este composite (ver Figura 35). 
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Tabla 13. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 5 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 5 

1612 cm-1 (OH, H2O) - 1629 cm-1 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

1400 cm-1 

1095 cm-1 (Si-O-Si) -  

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1013 cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

893 cm-1 

796 cm-1 (Si-O) -  

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

570 cm-1 

 

Cabe resaltar que a pesar del aumento de SiO2 respecto a la muestra 4, predominan en mayor número 

señales características de HAp, lo cual en las muestras de sílice a partir de ceniza de cascarilla de 

arroz no ocurre dicho fenómeno. 

 

Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 5 

En la Figura 38 se presenta el difractograma de la muestra de polvo para el composite 5 preparado a 

partir de proporciones nominales de HAp en SiO2, 50:50 en relación %p/p. Este composite al igual 

que los composites 3 y 4 mostró un difractograma con evidencia de un domo entre 2θ = 15.00° y 

40.00° asociado a la presencia mayoritaria de SiO2 amorfo, sobre este rango fue posible evidenciar 

picos principales relacionados con especies también identificadas en los composites 3 y 4 según, 2θ 

= 26.84°, 2θ = 31.62°, 2θ = 32.39°, y 2θ = 33.90°, estos picos son asociados con α-Si: α-SiO2, HAp: 

hidroxiapatita, Si2Ca: silicato dicálcico, y N: Nagelschmidtita, respectivamente.  

 

Figura 38. Difractograma de rayos X para el Composite 5, preparado con proporciones nominales de 

HAp en SiO2, 50:50 en relación %p/p. 
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El difractograma del composite 5 muestra un pico intenso a 2θ = 23.98° el cual se asocia con fosfato 

de silicio (SiO2)x(P2O5)y (JCPDS 0-022-1321) [65]. Los picos de mayor intensidad respectivos a 

especies, Am-Si: Óxido de silicio amorfo-SiO2 (2θ = 15.00-40.00°), SiP: Fosfato de silicio (SiO2) 

x(P2O5)y (2θ = 23.90°), α-Si: Óxido de silicio α-SiO2 (2θ = 26.84°), HAp: Hidroxiapatita 

Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 (2θ = 31.62°), Si2Ca: silicato dicálcico Ca2SiO4 (2θ = 32.39°), y N: 

Nagelschmidtita Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ = 33.90°). Tal y como se mencionó anteriormente, las 

características del difractograma son evidencia que el composite 5 es un material sólido que contiene 

dispersas las especies químicas descritas sobre el SiO2 que actúa como soporte. 

Análisis infrarrojo (FT-IR/ATR) para la muestra del composite 6 

 

Figura 39. Comparación de los espectros infrarrojo para las muestras de a) composite 6, b) SiO2 a 

partir de cenizas de bagazo de caña de azúcar, y c) HAp preparada utilizando roca caliza como fuente 

de calcio. 
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La muestra 6 consistió de un composite análogo del composite 3 empleando en esta muestra sílice a 

partir de ceniza de bagazo de caña, siendo un 33%p/p HAp y 67%p/p SiO2.  Su coloración siguió 

siendo blanco-grisácea pero su consistencia fue más dura y estructura laminar. 

En el análisis de FT-IR/ATR se cotejó el espectro de dicha muestra contra el análisis de SiO2 de su 

materia prima respectiva, se logra apreciar la presencia de  señales en 1639 cm-1 (H2O absorbida), en 

1012 cm-1 (tensión asimétrica Si-O-Si) y 933 cm-1 (tensión tipo Si-O), las cuales aparecieron de 

manera considerable sin embargo al igual que los dos composites anteriores, cabe resaltar la similitud 

con las muestras 4 y 5 se distingue como a medida aumenta la proporción de SiO2 las señales entre 

1050 y 800 cm-1 tienden a disgregarse considerablemente, adicionalmente, al igual que el composite 

4, la señal en 790 cm-1 (correspondiente a la tensión “Si-OH”) desapareció por completo (ver Figura 

39). 

En contraste, con las señales de HAp, se tuvo el mismo comportamiento en las bandas en 3570 cm-1 

y 3400 cm-1 que los 2 composites anteriores (muestras 4 y 5) denotando la presencia de OH- en la 

estructura, además de presentar señales características en 1410 cm-1 (señal respectiva a CO3
-2), 

mientras en 1012 cm-1 la cual es característica de (v1(HPO4
-2)) y una señal en 574 cm-1 característica 

de (v4(PO4
-3))  dichas interacciones se denotan en la tabla 14; en retrospectiva debería haber mayor 

presencia de señales de SiO2 que de HAp, sin embargo desde la muestra 4 se denota el fenómeno 

contrario, lo cual está relacionado con la poca afinidad de la sílice de ceniza de bagazo de caña de 

precipitar como tal. 

Tabla 14. Comparativa de señales de los componentes puros: SiO2, HAp, y para el composite 6 

Señales características vs muestra 

Sílice HAp Composite 6 

1612 cm-1 (OH, H2O) - 1639 cm-1 

 1400 cm-1 

(CO3
-2) 

1410 cm-1 

1095 cm-1 (Si-O-Si) - - 

- 1020 cm-1 

(v1(PO4
-3)) 

1012 cm-1 

898 cm-1 (Si-O) - 

P-OH 

933 cm-1 

796 cm-1 (Si-O) - - 

- 600-544 cm-1 

(v4(PO4
-3)) 

574 cm-1 

 

Análisis de difracción de rayos X (DRX) para la muestra del composite 6 

A continuación, se muestra la Figura 40 del difractograma para el composite 6 preparado a partir de 

proporciones nominales de HAp en SiO2, 33:67 en relación %p/p.  

Este composite presenta una estrecha similitud con el difractograma del composite 5, características 

como el domo entre 2θ = 15.00-40.00° evidencia de SiO2 amorfo, y una serie de picos relativos a 

especies químicas como, (SiO2)x(P2O5)y, Ca8.8(PO4)6(OH)1.92, y Ca7(PO4)2(SiO4)2 distribuidas sobre 

una matriz de SiO2 como soporte, a diferencia de lo reportado por otros investigadores quienes han 
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orientado sus trabajos hacia la sustitución de grupos PO4
3- por grupos SiO4

4- en la estructura de 

hidroxiapatita [66] 

 

Figura 40. Difractograma de rayos X para el Composite 6, preparado con proporciones nominales de 

HAp en SiO2, 33%:67% en relación %p/p.  

Los picos de mayor intensidad respectivos a especies, Am-Si: Óxido de silicio amorfo-SiO2 (2θ = 

15.00-40.00°), SiP: Fosfato de silicio (SiO2)x(P2O5)y (2θ = 23.94°), α-Si: Óxido de silicio α-SiO2 (2θ 

= 26.79°), HAp: Hidroxiapatita Ca8.8(PO4)6(OH)1.92 (2θ = 31.60°), y N: Nagelschmidtita 

Ca7(PO4)2(SiO4)2 (2θ = 33.88°). 

Para este composite se evidencia incremento en la intensidad del domo centrado en torno a 2θ ≈ 22°, 

lo que está relacionado con la mayor proporción de SiO2 presente en este material comparado con los 

composites 4 y 5. También se puede observar la presencia de óxido de silicio tipo α-SiO2 (2θ = 

26.79°). Como consecuencia de la mayor proporción de SiO2 se puede también evidenciar una 

disminución en la intensidad del pico principal relativo a hidroxiapatita (2θ = 31.60°), incluso no fue 

posible evidenciar el pico relativo a silicato dicálcico en torno a 2θ ≈ 32.4°. Para finalizar se identificó 

el pico principal asociado a silico-fosfato cálcico a 2θ = 33.88° (Nagelschmidtita). 

Tanto la HAp como el SiO2 pueden ser obtenidos de fuentes económicas como es el caso del presente 

proyecto donde se obtuvo SiO2 de cenizas de bagazo de caña y de ceniza de cascarilla de arroz 

mientras que la HAp se sintetizó a partir de material comercial de una mina en Metapán, todo ello con 

metodologías relativamente no laboriosas y a bajo costo. En este estudio, la HAp se modificó con 

SiO2 a varias concentraciones con el método de coprecipitación. Este método es sencillo, económico 

y de gran éxito. 

La Figura 41 muestra los composites a base de SiO2 provenientes de ceniza de cascarilla de arroz, los 

presentan una apariencia más granular; en contraste los composites con SiO2 proveniente de ceniza 

de bagazo de caña se ven más cristalinos y es apreciable partículas a manera de acículas (ver Figura 

42).  
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Figura 41. Estereoscopias de los composites 1,2 y 3 (a, b y c respectivamente) sintetizados a partir 

de roca caliza y ceniza de cascarilla de arroz. 

Mientras en la Figura 42, se muestran los composites obtenidos a partir de ceniza de bagazo de caña, 

las cuales presentan aglomerados menos granulados y más aciculares. Las muestras 41a y 42a 

contenían la misma proporción de SiO2/HAp, y presentaban la misma apariencia granular; caso 

contrario se pudo observar en las muestras de composites 2 y 5 (41b y 42b respectivamente) a pesar 

de tener las mismas proporciones SiO2/HAp, la muestra 42b muestra mayor presencia de estructuras 

aciculares.  

 

Figura 42. Estereoscopias de los composites 4,5 y 6 (a, b y c respectivamente) sintetizados a partir 

de roca caliza y ceniza de bagazo de caña de azúcar. 

La adición de SiO2 reduce el tamaño y la densidad promedio de los cristalitos de HAp ,así también 

medida aumenta el porcentaje de SiO2 en las muestras, se resalta un aumento en la dureza al tacto de 

las mismas; dependiendo del objetivo o para que será utilizado el composite en este caso a base de 

SiO2/ HAp se requerirá evaluar no sólo la composición química del mismo, sino que adicionalmente 

evaluar las propiedades mecánicas tales como densidad, resistencia a la compresión y dureza; que no 

fueron evaluadas rigurosamente por no contarse con la instrumentación adecuada.   

7. CONCLUSIONES 

1. El aprovechamiento de los residuos agroindustriales para la preparación de materiales 

compuestos tipo sílice-hidroxiapatita (SiO2-HAp) depende de las características químicas 

deseadas en el sólido final, y estas se relacionan con la proporción de los precursores utilizados 

en la síntesis. 

2. Mediante la metodología de co-precipitación han sido sintetizados seis composites. Estos 

presentaron diferentes características físicas y químicas (Ej. morfología y composición de fases) 

que pueden ser importantes para su aplicación. Ejemplo aquellos composites donde se resalta la 
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presencia de una fase tipo Nagelschmidtita, la cual es interesante en el área de investigación 

biocerámica. 

3. La DRX de los composites basados en sílice extraída a partir de cenizas de cascarilla de arroz, 

evidencian que cuando existe una mayor proporción de HAp respecto a SiO2 (Ej. composite 3) 

la interacción de los precursores favorece la formación de silicato dicálcico y Nagelschmidtita 

Ca7(PO4)2(SiO4)2. Mientras que para la proporción HAp:SiO2 (1:1), destaca la formación del 

silico-fosfato de calcio, Nagelschmidtita (Ej. composite 1).  

4. El análisis de los difractogramas de rayos X obtenidos para los composites basados en sílice 

extraída a partir de cenizas de bagazo de caña tienen la particularidad que el composite con 

mayor proporción de HAp denota la presencia de Nagelschmidtita y silicato dicálcico al igual 

que su análogo (composite 1) pero se acentúan señales referentes a sílice amorfa y cuarzo las 

cuales no son observadas en el composite 1. 

5. El análisis de los difractogramas de rayos X obtenidos para los composites basados en sílice 

extraída a partir de cenizas de bagazo de caña, al disminuir la proporción hasta un 50%HAp 

(composite 5) se reconoce la presencia de fosfato de silicio (SiO2)x(P2O5)y adicional a las 

especies identificadas en el composite 4, por ultimo al disminuir más la proporción de HAp 

(composite 6) desaparece la señal característica de  silicato dicálcico manteniéndose evidencia 

de la presencia de Nagelschmidtita. 

6. Con base en los resultados obtenidos se determina de manera exitosa la adaptación experimental 

de un procedimiento para extraer sílice de los residuos agroindustriales: ceniza de cascarilla de 

arroz y ceniza de bagazo de caña, así mismo la preparación de materiales compuestos 

(composites) tipo SiO2-HAp mediante coprecipitación con un sol-gel de hidroxiapatita 

sintetizada a partir de roca caliza. 

8. RECOMENDACIONES 

1. Se logró sintetizar diferentes composites. Sin embargo, se tuvo mucha dificultad para la etapa 

de caracterización, ya que no se dispone en la Facultad de la instrumentación necesaria para tal 

fin. Ejemplo, equipos y bases de datos que permitan el análisis de compuestos inorgánicos como 

es el caso de DRX y FT-IR. En esta misma línea, no se cuenta con instrumentación que permita 

determinar propiedades físicas y mecánicas de los composites tales como, área superficial, 

volumen de poro, estructura superficial, dureza, etc. 

2. Se recomienda generar varios ejes de trabajo a partir del presente estudio, caracterización de 

materias primas (tanto a nivel de desechos de bagazo de caña, como de cascarilla de arroz), 

obtención de precursores con alta calidad, evaluación de propiedades físico-mecánicas de 

composites tipo SiO2/HAp, y estudio de agentes generadores de porosidad. 

3. La presencia de Nagelschmidtita en los diferentes composites merece un estudio más profundo 

para determinar potenciales aplicaciones en áreas de como la biomedicina (Ej. reconstrucción 

ósea). Así también el resto de composites deben ser investigados como posibles materiales para 

el intercambio iónico en procesos de descontaminación de agua por metales tóxicos. 
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