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RESUMEN

Sc realizé la sintesis y caracterizacion de un compucsto hibrido nuevo base icido
poliacrilico{ APA)Y-carbonato de calcio--bidroxiapatita(FHHAP) pars posibles aplicaciones
en las ascas médica y dental El material resuhante tiene una resistencia mecanica a la
compresién de 1501.1 NVcm® y a la traccion de 1952.3 N/cm®, que es inferior a ls

tesistencia de materiales os en aproxi dam

te un 70%, sin embargo. cuando
sc compara con matcriales porosos, su resisiencia es superior en un 10%

La porosidad que sc obtuvo fue de 67% con un tamafio promedio de poro de 67 um y se

O que lar ion quimica entre el poliacrilico, la hidroxiapatita y ¢l carbonato ¢s
puramentc idnico, esta conclusion es a partir de que se obtuvo un espectro de infrarvojo,
1a dureza del material objeto de este trabajo ¢s superior a la de la amalgama y al marmol
El material se reblandece cuando entra en contacto con agua, por lo que la aplicacion
médica y odontologica es restringida. sin embargo, la aplicacion directa se plantea a
mediano plazo en las areas mencionadas o bicn en areas acordes ¢on las investigacioncs

futuras.




INTRODUCCIO

En afios recientes, la masayoria de los materiales que se fabrican son compuestos hibridos o

composites, que son una mezcla de dos 0 mas materiales que pued ser organi . inor

o0 ambos, que al enlazarse, dan como resultado un material nuevo con propicdades favorables

que no sc¢ podrian obtener individual Al jempl: con basc en diversas

combinaciones de materiales son
a) Organicos-Organicos El hibrido se obtiene a partir de dos 0 mas materiales organicos, un

j 1 in son los poli ©0s con negro de carbon, en especial los formados por ancgro de

acetileno, donde éste sc embebe en clastomeros de nylon o poliéster con la finalidad de
producir un material con buena conductividad eléctrica [1] .

b) Inorganicos-Inorganicos Son mas antiguos que los organicas-orginicos ya que sus mejores
representantes son todas las alcaciones mctalicas, morteros y suclos fijados con carbonatos
entre ouos. Sus propicdades son bien conocidas en la industria de la construccion, la
electronica y 1a metal-mecanica

¢) Inorganicos-Orginicos. Son los mas importantes, debido a que la mayoria de los hibridos
actuales son de este tipo. algunos cjemplos son:

1) Los compaosites que sc usan para fabricar herramicntas de conformado para la acronsunca,
2) La fibra de vidrio que da flexibilidad al polimero constituyente (resina), formando un
material liviano, duro y resistente que se emplea para la construccion de lanchas y pares
automotrices [1]

3) Los huesos, son composites naturales que sc¢ formman a partir de mincral inorganico

(hidroxdapatita) y una matriz organica de Coligeno tipo 1 con otros constituyentes como

polisacaridos, vasos sanguinecos, proteinas y células oseas dispersas [2).

[PUPEV IO S



Los cjemplos quc sc presentaron para cada combinacion son sélo a) de los ia)

hibridos que existen actualmente y que son ¢l resultado de muchas investigaciones, las cuales
sc intensificaron a partir de los aflos 20's, cuando sc empezaron a tabricar polimeros csta
actividad continia debido a 1a necesidad de obtener materiales con propicdades novedosas para
su aplicacion en 1a industria, la milicia y la medicina

El desarrollo de nucvos materiales sean hibridos 0 no, consta de dos partes

1) Obtencion. Pucde ser por métodos quimicos, fisicos o una combinacion de ambos.

2) Caractenzacion Es una seric de métodos instr ales y quini di las que sc

determinan las propiedades del nucvo material. Por cjemplo, si se desca un material util en la
industria de la construccion, scra necesario hacer un cstudio complcto de las propicedades
mecanicas;, asi, para cada matcrial sc dcberan establecer las proupicdades requeridas para su
aplicacién final, sin embargo, en la mayornia dec los estudios de nuevos muateriales s necesario
establecer la mayor cantidad de propicdades para que su campo de aplicacion sea lo mas amplio
posible. Una vez caracterizado el nuevo material se analiza si la aplicacion coincide con la que
se habia planteado originalmente; si ésto no sucede, sc traslada a otra lincs de investigacién o
bien sc replantea el método de obtencion, por lo tanto, la investigacion de nucvos materiales

pucde licvar varios afios y cubrir difercutes arcas antes de obtener un producto satisfactorio

HIPOTESIS.

Al sintctizar un material del tipo Organico-Inorganico, especifi e un o
policlectrolitico compuesto por: acido poliacrili hidroxiapatita-carbonato de calcio sc puede
obtener un material con porosidad controlada con bl 1 en cl

P P P

biomédico.




FUNDAMENTO.

La hipotesis tiene como base las sil is realizadas con acido poliacrilico ¢ hidroxiapatita, la
Que actia como un refucrzo ded polimero y proporciona las propiedades de enlace del material,

¥& que  se ha encontrado que agregando hidroxiapatita a una matriz polimérica. pucde

1a a un posite con propiedad anicas peciak c dureza y compresion [3)
Por otra parte, sc revisaron con detalle las investigaciones realizadas en ceramicas porosas
dondc sc ha demostrado que, cuando el tamano del poro excede 100um, el hueso crece dentro

de los canales intcrcomunicados cercanos a la superficie, manteniendo la vascularidad dcl

bueso, por 1o que ¢! implante funciona como un p y un maodulo de for i ide [(4).
OBJETIVO.
-Sintetizar y caracterizar un cemento policlectrolitico base icido poliacrilico(APA)- carbonato

de calcio - hidroxiapatita(HAP)



CAPITULO 1

CEMENTOS
POLIELECTROLITICOS




1.1 DEFINICION Y CLASIFICACION DF. CEMENTOS.
Un cemento cs una mezcla fisica de un polvo y agua gquc da como resultado una pasta dura. Este

término la mayoria de la gente lo asocia con la industria de ia construccion y sobre todo con uno

de sus principal repres. antes que es cl llamado cemento Portland [$]. Sin cmbargo. a
mediados del siglo XIX, sc encontra que para obicner unza pasta dura, no es nccesario emplear

agua ya que otros 2 liquid: dan el

resultado y este tipo de cementos son

empleados cn arcas como odontologia, medicina entre otras

Por lo que una detinicion mas general, ¢s como una mezcla fisica entre un polvo y un liquido, que
en pocos minutos da como resultado un material solido y resistente

Los cementos se clasifican cn tres categorias de acuerdo a su proceso de formuacion en [6] -

1) Cementos hidriaulicos. Sc forman a partir de una mezcla fisica de dos constituyentes, agua y
un pohvo, cl proceso consiste de una hidratacién y una precipitaciéon Los cementos hidraulicos sc

emplean en la industria de la constn

. dus cjempl repr ivos son, el cemento Portland

vy cl Blanco de Espaila (ycso mate).

2) € 4

Deben su nombre a que el proceso de formacion es similar a 1a

a4 ion polimérica’. La r involucra una pérdida de agua y la condensacion de dos
grupos hidroxi para fornar un puente de oxigeno

R-OH + HO-R —» R-O-R + H:O

Los radicales(R) si pre son inorga

' Condensacién polimérica. Es e proceso en el cual las moléculas del monbémero se

combinan para formar el polimero con la consecuente pérdida de agua.



sili d en donde el dcido orntosilicato quimicamente generado en

Un cjemplo son los

1a reaccién se condensa para formar Silica Gel:
o o

| !
HO — S« — 0O — 8§ —O H +H0
ACUOSA 1
oH OH OH

o o

i ————— ————n ! DISOLUCION
HO — St —O) -+ HO — Si —OH —————&
] I

[ PP —

oH

Otro cjemplo es ¢l cemento refractario donde ¢l producto cementoso es formado por el

tratamiento témico del icido onofosfosférico en un nucvo proceso el cual involucra ls

condemsacion para formar un polifosfato:

[=] o o o
n ———— ] CALOR 1] 1]
HO — P —OH -+ HO'— P—OH ————® HO — P —O — P —OH +Ho
e i ieb | i i
OH OH OH OH :
)
3) C Acido-t Su for ion involucra dos s i una acido-b y otra dec H
.
hidratacién; un cjemplo son los os poliel liti H

1.2 DEFINICION ¥V CLASIFICACION DE CEMENTOS POLIELECTROLITICOS.

licl, oliticos son una clase dc los icido-base

Desde ¢l punto de vista quimico, los os |
acido-b que ocurren en la

por tanto ocupan un lugar en cl vasto e de los fe

on representativa es [7]

quimica organica c inorganica y cuya reac

Base (polvo) + Acido (liquido) = Sal ncutra (matriz osa) + Agua (liquido) :

Las bases son generalmente oxidos ¢ hidroxidos de metales di y trivalentes asi como vidrios y los

inicos e inorganicos. En las tablas | 1 y 1.2 se dan ejemplos de las

id son ny Org:

bases y dcidos quc se usan en la formacion de cementos acido- base.



En los acidos es donde radica la difc ia entre los os poliel liti

s con cl resto de los

acido-base; el liquido (acido) son macromoléculas, que disucltas en agua dan una multitud dc

especies cargadas quc se como poliel olitos[5).
Los poliel litos para la for 1O son cn gencral polimeros, con una

muktitud de grupos ionizables; las cargas ionicas son llevadas por grupos quec por si mismos

forman enlaces covalentes en las macr léculas del lcto del poli o, do todos los

Brupos se cargan ncgativamente, como cl poliacrilato. cl policlectrolito que resulta es referido
como un polianion ( 6 macroién) y pequeilos iones de carga opuesta conocidos como

counteriones[5]

Algunos policiectrolitos tipicos son -

" comn coon cloou T cooH
R, S Rt il T e
H CH. COOH H H H H
AC.POLIITACONICO AC.POLIMALEICO AC.POLIACRILICO
T COOH H 50 ,O0H H PO(OH),
S AR C E P
L] CHCOOH H H H H
cH CooH
AC.POLIJ-BUTENO AC. . POLIVINIL AC.POLIVINIL
1,2.3 TRICARBOXILICO SULFONICO FOSFONICO
Los policlectrolitos son de alta solubilidad en agua, especial do sc p con la
mayoria de las macr léculas organi este i de 1a solubilidad sc puede atribuir a la

interacciéon favorable entre los grupos cargados y las moléculas de agua, asi como a la fuerte

entropia que favorece la disolucion y disociacion de éstas.




Con base en la definicion de d

que un o policlectrolitico cs una

meczcla fisica entre un polvo (compucesto inorganico) que actiia como base y un policlectrotito

[¢ P organico) en disolucion que tiene caracteristicas icidas que dan como resultado en

pocos minutos una pasta dura

TABLA 1.1 ACIDOS USADOS EN LA FORMACION DE CEMENTOS ACIDO-BASE.

ACIDOS ORGANICOS
(USADOS EN DISOLUCION)

ACIDOS INORGANICOS
(USADOS EN DISOLUCION)

POLIACRILICO

CLORURQO DE MAGNESIO

MALICO CLORURO DE ZINC
TRICARBALILICO CLORURO DE COBRE i1
PIRUVICO CLORURO DE COBALTO 11
TARTARICO SULFATO DE MAGNESIO
TANICO SULFATO DE ZINC

SULFATO DE COBRE 11

FOSFORICO

SULFATO DE COBALTO 11

ACIDOS ORGANICOS
(LIQUIDOS NO ACUHOSOS)

SELENATO DE MAGNESIO

EUGENOL

SELENATO DE ZINC

AC. 2-ETOXIBENZOICO

SELENATO DE COBRE 1!

SELENATO DE COBALTO 11

TABLA 1.2 . BASES PARA FORMAR CEMENTOS ACIDO-BASE

OXIDO DE COBRE (1I)

OXIDO DE ZINC

OXIPO DE MAGNESIO

HIDROXIDO DE COBALTO I

CARBONATO DE COBALTO 1T

VIDRIO ALUMINOSILICATO DE CALCIO

MINERALES GELATINIZADOS




Los cementos polielectroliticos se pueden clasificar por el tipo de base como[8]:
1) Cementos de oxidos metalicos,

2) Cementos de policarboxilatos de zinc

3) Cementos de ionémeros metilicos

4) Cementos de vidrio polial 0s 0 i O os vidriados,

Esta clasificacion sec realizéo tomando un pequeiio nimero de bases. pero no quiere decir que sean

los unicos existentes ya que cada matriz es una bi iG articular del dcido y la
ya q P Yy

< sy N

P per de los

base, por lo tanto, ¢l nimero de matrices esta r por las

acidos y las bascs, asi como la disponibilidad de los

1.2.1 CEMENTOS DE OXIDOS METALICOS,

Las bases son oxidos metilicos divalentes como: Zn0O, CuO, SnO, HgO y PbO que son capaces de

formar os hidr estables, esto quiere decir que no son atacados por el agua

Orros dxidos son: MgO, CaO, BaO y SrO que dan que se i al contacto con el
agua; todos estos cementos ticnen una resistencia a la compresion en un intervalo de 26 a 83 MPa®
asiendo mas resistentes los primeros. Los oxidos mictalicos trivalentes también son capaces de
formar cementos algunos de cllos son’ Al;Os, La;0;, BizO, y el Y:0, la reaccion de estos solo es
parcial y forman enlaces de hidrogeno complcjos, por lo que son hidroliticamente inestables[8]

Los acidos son en general disoluci das de: poliacrlico, itaconi lei y 3-

buteno 1,2,3 tricarboxilico. su masa molécular varia de 22000 a 49000 y la concentracidén va del
30% al 43%.

“ MPa (megapascales). Unidad de presiéo y tensién que cquiviale a 1x 10* Pa (pascales)



1.2.2 CEMENTOS DE IONOMEROS METALICOS.

Se forman a partir del acido poliscrilico con mi les silicatos r ¥ , que dan

duros,
rigidos y cstables en agua, otros productos de reaccion son masas plasticas quc son incstables

hidroliticamente. Los minerales capaces de formar este tipo de cementos son

1) Silicatos con iones discretos como: Onosili Si0* | Pirosili

Si204" y sili illad
SO, SOW'™ . la mayoris i rpl con

Pcid de la andratita
CajFe; [SiO.):. En g 1 estos

son débiles y son at d por ¢l agua excepto la

Gadolita y ia Willemita probablemente porque una conticnen Be y Fe y ls oura Zn.

2) Cadenas Silicatadas, consisten en concctar metasilicatos ($i05)a™ y una spertura eo la
estructura; 1

p ¢ con el acido
poliscrilico pero ¢l cemento es muy débil y cs facilmente atacado por cl agua.

un cjemplo es la Wollatonita Ca(SiO») que r

3) Hojas de silicato, son estructras isomorficas de Si ** que son reemplazadas por Al™” 0 Fe™ y se

descomponen con cl acido poliacrilico para formar silica gel. Los cemientos resultantes son fuertes

pero i ! se d

op con el sgua.

4) Aluminosilicstos con redes tridimensionales. Las bases son: 1s zeolita, ls labradorita y I
que son afeciados por cl agua debido, s que no reaccionan
completamante y quedan grupos écido libres

ultr i que prod

1.2.3 POLIALQUENOATOS VIDRIADOS (IONOMEROS VIDRIOS).
Fueron inventados por Wilson y Kent en 1969 y se preparan a partir de vidrios y thasas

sinterizadas no opscas. En estos cementos ¢s mwy importante el control de la velocidad de



reaccion, 1a temperatura y ¢l mezclado asi como el tipo de icido policlectrolitico ya que de estos
factores dependc 1a ob A

de un que sea trashicido y resi 19).

Existe un gran namero de vidrios que sc pucden usar, algunos de cllos se componen  dc: silica,

P

metales alcali

rTcos tierras raras, 6xidos 6 fluoruros; algunos cjemplos son
SiOr-Al; 0,-CaO

Si0rAL:O0v-CaO-P:0;5

Si0r-Al;04-Ca0O-Na;:O

Los dcidos quc sc cmplean co la preparacién son: el poliacrilico y sus copolimeros coun cf

el lei ¥ otros & os.

1.3 TEORIA DE LA FORMACION CEMENTOSA

La formacién cementosa se lleva » cabo en 6 pasos elcmentales, que son{10)

1) Se ticnc un liquido (policlectrolito) con fuertes enlaces de hidrogeno y aha viscosidad, con la
suficiente acidez para desconponer 1a base (potvo) y liberar cationes.

2) Migracion de los cationes liberados por la base dentro de 1a fase acuosa

3) lomizacién del polidcido con cl da i

de la cad 1

P

4) Intcracciom entre las cadenas cargadas y 1os cationes direccionados al enlace iGanico y la

5) La durcza de ls fase repr d

porla inuidad decl enlace idnico.
6) Hidratacion.



ibn, 1a p sy cl do asi como ¢l tipo de acido policlectrolitico ya que dc estos

P Py de 1a ob! io

de un quec sca trashicido y resi c[9]).
Existc un gran nomero de vidrios que se pueden usar, algunos de clios sc componen  de: silica,

metales alcali

rTeos ticrras raras, Oxidos o fl os;, al,

son
Si0r-Al; 0,-CaO

SiOr-ALON-CaO-P:0s

Si0:-ALO;-CaO-Na:O

Los acidos que se emplean en la preparacion son: ¢l poliacrlico y sus copolimeros con el

. el Yei Y Otros O oS

1.3 TEORIA DE LA FORMACION CEMENTOSA
La formacion cementosa se lleva a cabo en 6 pasos elementales, que son[10]:
1) Se tiene un liquido (polielectrolito) con fuertes enlaces de hidrogeno y aha viscosidad, con la

suficiente acidez pars descomponer la base (pohvo) y liberar cationes.
2) Migracién de los i

liberados por la base dentro de la fase acuosa.

3) lomizacidn del poliscido con el ed i de 1a cad poli

4) Interaccion entre las cadenas cargadas y los i dir d al 1 iénico y la
gelacidn.

S)La d de la fase rep da porla inuidad del enlace iénico.

6) Hidratacion.



Todos estos pasos sc pucden comprender mcjor a partir de la tcoria dec gelacién, que €5 una

del entrecr i al arar de las cadenas poliméricas lincales para formar una red

infinita de tres di

La lacic imi ocurre do los cationes ticnen una valencia mayor a 1 y resulta on 1a

formacién del entrecruzamicnto iouvico Un ejemplo es la gelacion de alginatos y pectinas por iones
Ca?" que se al entrecruzarse cou el COO’ dan un enlace iénico del tipo: COOCI00C. este
fenémeno ocurre de mancra similar con varios iones alcalinoterreos y cl icido poliacrilico

En ecstos cjenplos, se¢ observé que la concentracion de cationes requeridos para producir

lacion, difiere 1i de los iones y se ye que el feno se xplica en términos

dec un simple equilibrio iénico; implicitamentc su mecanismo asume la extension de la cadena
ocurrids durante <] enlace idnico

Michacli (1960) luyd que el i cxacto de calace de los cationes divalentes de los

policlectrolitos esta dado por varios cambios fisico-quimicos que son[10]
1) Iomizacién

2) Enlace ionico

3) Desolvataciéa del par-ion

4) Cambios conformacionales de la cadena polimerica

5) Atraccion imterpolion

Estos bios no son aislados sino se ideran en una seric de pasos traslapados por lo que bajo
csta linea Ia gelacién se puede resumir como:

La interaccion cntre el metal, oxido o silicato y la disoluciéon del polidcido involucra un proceso de

do la neutralizacién procede y las cargas en la cadena polimérica se



L 1a d qQue inicial tiene una forma cspiral azarosa, se desenreda para

empczar a formar la pasta cementosa [as fuerzas que este des himiento son la presion

osmodtica y la repulsion coulombiana entre los grupos cargados cn Ia cadena poliménica[11]

Los cationes sc cnlazan por fucrzas clectrostaticas cn la cadena poli dnica, éstos p ser
moviles o con sitios de enlace en centros especificos

E! enlace ionico reduce las fuerzas repulsivas entre Jos grupos cargados en el polianion pero no en
los counteriones debido a que son los sitios de enlace. las fuerzas rcpulsivas osmdticas no son

fe das. Una 1i 1on total implica hacer cero las fucrzas coulombianas a 1o largo de toda

la cadena{l1i}

E! polimero no se contrae debido a las fuerzas osmoticas remanentes y todos los cationes van al
sitio dc enlace; dec acucrdo 2 ésto, en el caso de un icido débil la concentracion de iones
hidsrégeno moviles ¢s muy pequedia por lo que el polimero adopts una forma compacta[11])

El enlace iénico por reduccion de fucrzas repulsivas también causa las fucrzas atractivas entre los
poliones; csta interaccion entre poliones se¢ pucde explicar a pantir de 1a formacién de un puente

por iones multivalentes localizados cantre estos. En csta ctapa la pasta ccmentosa tienc la

an

istica de un sol li

lad porlar 16n de una region hidratada

Si bien se conoce que los soles liofilicos son co
cstable, la conversion dec sol a gel ocurre cuando los cationes enlazados destruyen las regiones
hidratadas alrededor del polianién y los pares- idnicos solvatados son convertidos a par-ion. La

desolvatacion depende del grado de ioni ion « del poliacido y de 1a naturaleza del cation, un

<j 1o son los iones Ba®® que forman pares idnicos y precipitan cl acido poliacrilico cuando a es
zjenap. P

bajo (0.25)[10].



La formacion del par-ionico tienc como basc las atr i per Yy aqui
puede haber enlaces: complejos como en el caso det Cu?”, puramente iGnices como en el Na®,
Mg?* y Ca?" | covalentes como el Al'" 6 una combinacién de covalente con idnico como en el
Zo™.

E enlace idnico sc forma en dos pasos los cuales s¢ mucstran a continuacion:

(I) COO H,0 M*" ;0 QOC far ion solvente scparado

(11) COO-M-OO0OC Precipitacion.

En donde M s un metal divalente

La precipitacion es el altimo paso y es la transicion de una pasta suave a un sdlido duro y brillante
como fesultado del enlace multivalente de los countecriones, para que ésta se lleve a cabo. es
necesario que ¢l par ion solvente separado sca desohvatado, es decir que de la forma (1) pase a la

) {12].

1.3.1 EL AGUA EN LA FORMACION CEMENTOSA. i
El agua ticne dos funcioncs importantes dentro de la formacion cementosa[13] :
1) Actia como medio de reaccion. s
2) Actua como componente

Esta funcién fue estudiada por Wilson ct al (1968) para encontrar como afecta las propiedades de

cstos matcriales, inchuyendo el tiempo de reaccion, la resistencia a la compresion y la tolerancia al

ataque del agua y icidos. que son marcadamente afectados por 1a cantidad de agua en la pasta

cementasa original

10




El agua es un p de los ya que sirve para coordinar ciertos sitios alrededor de

los iones metalicos, ésto se observa on cl par ion solvatado separado y se oxplica de la siguicnte

: do el polianién con el metal, sc inicia pocos minutos después el

endurecimiento y ¢l agua que sc forma se reticne durante las primeras horas y dias después de 1a
fortnacién Si el cemento pierde agua v Ia desecacion ocurre, se llama un post-endurecimiento y 1a
reaccion ha terminado. debido a Que la precipitacion ha ocurrido y ¢l cemento alcanza su maximo

csfuerzo. Sin embargo, csto no ¢s tan sencillo. puesto que ¢l agua presenta dos estados en los

que pucd clasificarse como evaporable y no cvaporable, dependiendo si el agua se
pucde remover por desecacion al vacio o permanece firrmemente enlazada en el cemento cuando se

a este trat i Un cjemplo, es el sistema vidrio-APA (acido poliacrilico), donde el

agua evaporable cs mayor al 5% del total del cemento y ¢l agua no cvaporable es del 18 al 289,
esta cantidad de agua enlazada equivale a 5 0o 6 moléculas de agua por cada grupo asociado al
cation metalico, las altimas 10 moléculas de agua se involucran en la hidratacian de cada ién

metilico coordinado al sitio de enlace[13]

1.4 ESTRUCTURAS MOLECULARES.

La estructura de los cementos policlectroliticos se determina por la carga y numero de
coordinacion del catidn, ¢l nimero de coordinacion se examina con respecto a los tres cationes
mis importantes, que son. Zn®", A1’ y Ca® asi para ¢l Zn*" | el nimero de coordinacién es de 4, §

66 y el Ca®" de 6 0 B. Si sc asume para el Zn*" y Ca?” un numero de coordinacién de 6 ,

se forma un complejo que es cléctricamente neutro y que contienc dos ligandos con una sola carga

ncgativa y cuatro ligandos ncutros. por lo que sélo son capaces de enlazar dos cadenas decl

11




del Za ¥°[14,7]. La coordinacion del Al'" en

poliznion resultando L ioni ae P
disolucion acuosa es de 6 y forma un complicjo electricamente neutro, que requiere de 3 ligandos
cargados y tres ligandas ncutros por lo que tiene ¢! potencial para unir tres cadenas{13,7)

Las estructuras que forman los cationes con los polianiones son: a) ionica, b) puentes bidentados.

<) queiatacion bidentada, d) unidentado asimétrico y ¢) quelato bidentado. un cation que ¢s capaz
de formar todas cstas estructuras es e Zn®" con el icido polimetacrilato. una representacion
quimica sc mucstra en la Figura | 1{13]

Estas cstructuras se han investigado mediante la espectroscopia infrarroja. en esta técnica los
b infor ion estr ! sin

modos alargados y Ia asimetria del COO" se 2p I para

cmbargo. no permite distinguir todas las estrucruras soélo las ionicas y algunas coordinadas

complejas{15].
Los cnlaces entre el icido poliacrilico y el Na®™™ | Mg* y Ca®" dan estructuras iénicas. pero el

an evid ian de for i mplej.

Za®". Cu’ y AP
(@] O

/ . \ ~0 o

—€ 0 z& G c- ~zn*

o C
a) loruca ) quelacion bidentads

S N\
\0‘ o)

- Pd
'AZn °
P ~
—C C—
~ . . 7
b) bidentads
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OZn O

d) Unidentado asimétrico

O
\CH——C\//(?
o i
— CH —C O
/ =

O

€) Quelato bidentado

FIGURA 1.1 Reprentacion de estructuras quimicas.



1.8 FPROPIEDADES |
diado en los os poli iti son

que se han

Hasta el o, las propi
d ial. Por c¢jemplo, si el sc usa cn

dirigidas al ireca biomdédica mas que a la
aplicaciones dentales se enfoca al estudio de 1a resistencia mecanica a la compresion y al grado de
erosion que sufrira con ¢l contacto a la saliva, mientras que si sc aplica a implantes de hucsos la
resistencia mecanica a la tension sena la propicdad unporntante. Por Jo tanto las propicdades que se

presentan s continuacion son ¢l fruto de las investigaciones realizadas en ¢l arca biomédica, pero
no quiere decir que scan las Gnicas.

5.1 VELOCIDAD DF. REACCION Y PROPIEDADES MECANICAS.

después de m. larse

La mayoria de los cementos policlectroliticos reaccionan en pocos

d depend de este

y por lo tanto endurecen rapidamente(12], todas las propi

tiempo debido a que ¢l maximo esfucrzo, ya sca a la tension o a la compresion se obtiene después

de 24 hrs de preparado el cemento, esto es logico si se toma en cuenta que la reacciéan involucra

and bios en los s una

una pérdida de agua por lo que muchas veces s¢ siguen pr
iderablemente desp de 30 dias

semana después de su preparacion e incl se incr
Yy en otros casos se observo quc ¢s despucs de 228 dias[11]
una fuerza a la compresion de 28 » BOMPa pero

Cuando los se pr
despues de 24hrs ¢l esfuerzo aumenta de 3.2 a 6.2 GPa ( gigapascales= 1 x 10° Pascales) y la

tension se¢ incrementa de 3.8 a 15.5MPa; estos valores no son absolutos y dependen de los

métodos de prueba y del tipo de cemento(3].

14



El esfuerzo depende de la temperatura, ya que un sumento por ejemplo de 25 a 37°C reducen 1a

4 i Listicas y la

fucrza de compresion de 48MPa a 36MPa. . asi mi: pr n propi

[16]

fractura plastica decrece marcad con ¢l tiemy

Esta propicdad se afecta por:

a) Composicion del pohvo debido al tipo de enlace que forma con ¢l policlectrolito y a la fucrza

necesaria para romper cl enlace que se ve reflejada en [a compresion y la tension, asi como en la

dureza del material
lécular influye dir co la

b) Se ha demostrado en varios articulos[11]}, que el peso

d que el o de éste es dircctamente proporcional a la

resistencia

resi ia y u la difi d de moldead

¢©) Mezclado. Este proceso es delicado ya que si no esta bien realizado, ¢l polvo no reacciona

% con cl poliacido y el resultado es un material quebradizo y fragil

d) Agua. Como se menciono, todas estas propicdades se sacaron con base en investigaciones del

dades di bl do se exp

irea biomédica y se concluyd quec estas propi y

a un medio hlimedo como sc obscrva en las figuras 1.2 y I 3. También se realizarén estudios al

d. i 1 e una dismi i6n notable en

desecar el agua formada por lar

cstas propicdades [3]

¢) Porosidad. No sc ha encontrado una relacidon exacta entre propicdades mecanicas y porosidad

pero sc ha observado que las mcjores propiedades mecanicas corresponden a los Que tienen una

menor porosidad[16]
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Médulo de compresian (MPa)

Tension (MPa)

B SECO
= MOJADO
c

70/30 PAA-HA EMa-HA

Figura 1.2 Madulo de compresion composites en seco y en mojado

7

6 pu

5

4 SECO

3 MOJADO
2

1

o)

Figura 1.3 Module de tension de composites en seco y mojado
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1.8.2 EROSION QUIMICA.
Es una propiedad imporntante y de csta propiedad depende la durabilidad del ccmento; la crosién

tubilidad del pohvo en un medio icido por lo que un buen

esr ltado del ataque quimi yesla

cemento debe mostrar una disolucion en agua menor al 0.1%. Los cementos que sufren mayor
erosion son los quc tienen iones Ca, Mg, Co y los que sufren menos son los ionomeros vidriados y
los polialquenoatos de Zincf17).

1.5.3 ADHESION.

Estos materiales ticnen una buena adherencia a sustratos polares incluyend lapatita y

dentina (colageno/apatita), acero inoxidable, plomo, cobre, yeso y cemento portland. Estos

materiales no se adhicren a superficies quimicamnente inactivas como son Jos mctales y

porcel. debido a su adhesiéon son muy adecuados para aplicaciones dentales » su esfuerzo

Ucga a alcanzar valores de hasta 85MPa[l8] .

de los os policlectroliticos a superficics activas se ha atribuido a interacciones

La adh
d

le 1 sc ha ado

polares, debido a los oxigenos involucrados en su la, princip
enlaces de puentes de hidrogeno en estas intcracciones. Esta propicdad ha demostrado que estos

cementos son buenos prospectos para restaurar fisuras, desgastes y fracturas dentales, asi como

también son excelentes selladores[ 18]

1.5.4 BIOCOMPATIBILIDAD
La biocompatibilidad de estos materiales es en gencral exceiente y la probabilidad de irritacion por

ini debido a que son acidos débiles. Una causa de infeccion

el acido sin r cs
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provocada por estos matcriales puede cstar relacionada por la interfase entre cl cemento y el
implante pero debido a su adhesion en la interfase se reduce este efecto[18].

1.6 APLICACIONES.

Sus principales aplicaciones y avances son en odontologis y en medicina [17]

1.6.1 AREA ODONTOLOGICA.

L.os materiales tradicionales empleados en odontologia son las 1 <l 1 de zinc.

ligas de plata, albacraz, fundas dec oro y platino enue otros. Estos materiales ticnen tres problemas

find

ales’ son testéticos, 1 y no rcparan el dafio, un cjemplo de esto son las caries
en dondc para repararlas el paciente sc somete a una primera perforacion y las bacterias
provocadas por la canic son tratadas con el cugenolato de zinc, sin embargo estc no es muy
resistente y el paciente sera tratado con una segunda perforacion para aplicar la amalgama quc
ticne la desventaja de ser un conductor cléctrico y térmico, por o que muchas veces provocan
dolor y aparte dadan la estructura sana debido a su resistencia mecinica y son temporales por el
desgaste causado por friccion La expansion térmica de estos materiales es diferente al coeficiente
de expansiéon del diente por 1o que sufre contracciones y expansiones en la cavidad, csta accion
produce poros en 1a supcrficic de scllado que finalmente obligan a una sustitucion del material

Todas estas desventajas se climinan con los cementos policlectroliticos debido a que son
materiales estéticos, no son molestos y en algunas ocasioncs pueden reparar el dafio. un cjemplo
son los ionomeros vidriados en donde ¢! material es completamente traslucido, es resistente v es

cléctrica y térmicamente neutro [.os avances mas recientes giran alreded de los

os

vidriados y los polialquenoatos [19].
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1.6.2 AREA MEDICA.

itucion de los 1 clavos hech a basc de titanio o

En csta irca se empl para la

ausan fracturas € inflamacion cn las partes aledafas, por lo

alcacioncs metalicas que on ocasione:
que las investigaciones se han realizado con base en matcriales sobre todo del tipo poroso que

aunque no son tan resistentes como los metalicos o los de fasc continua ticnen la ventaja de

fomentar el crecimiento de tejido vy se ha comprobado que son 1 para itutos de h
o rellenos; por lo que la investi ion cn os policlectroliticos en esta arca sc han rcalizado
en basc a rell o itutos de h quc scan agresivos para ¢l cuerpo humano y el

tiempo de reparacién sea menor al de los clavos o al del yeso en cl caso de fracturas[3]




CAPITULO 2

TECNICAS DE
CARACTERIZACION




2.1 CARACTERIZACION MECANICA
La caracterizacién mecanica de un material consiste en realizar prucbas de resistencia con las
que se determinan la fisura superficial, tatiga, dureza, compresion, tension y flexion.

En los cementos policlectroliticos las prucbas fundamentales son -~ durcza. y compresion[20].
que depende de la

Cada matcerial nucvo, tienc una técnica parnticular de caracreri
naturaleza del material y los parametros que se desean miedir Cuando se aplica un esfucrzo a

un material sc deforma, sin embargo, en su interior surgen fucrzas de interaccion enue las

particulas que se oponen a las fucrzas extermas y tienden a mover a las paniculas a su posicién
original. Se distinguen dos tipos de defonmaciones | las celasticas . que desaparecen después de
baberse anulado la accion de la fuerza y las plasticas o permanentes [21]

La evaluacion de la distnibucion de esfuerzos cn el material se¢  conoce como analisis de
esfucrzas ¢ incluye la determinacion del tipo, direccion y magnitud La traccion o la compresion
(Figura 2.1) surgen cuando a una barra a lo largo de su ¢je avial, se lc aplican fuerzas (P) en
sentido contrario, en este caso, ol efecto cs un desplazamicento de las secciones a lo largo del eje
de la barra quec, duraante la traccion se alarga y cn la compresion se acorta. El cambio de Ia
longitud inicial dc la barra sc designa como A! y se define como alargamicnto absoluto durante

Ia traccion o reducciéon absoluta en la compresion

Figura 2.1
Traccion y compresién de una barra
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2.1 CARACTERIZACION MECANICA

La caracterizacion mecanica de un material consiste en recalizar prucbas de resistencia con las
que s¢ determinan la fisura superficial, fatiga, durcza, compresion, tension y flexion

En los cementos policlectroliticos las prucbas fundamentales son : dureza, y compresion[20].
Cada matcrial nuevo, tienc una técnica particular de caracterizacién que depende de la
naturaleza dcl material y los parametros que se descan medir. Cuando sc aplica un esfuerzo a
un matcrial sc deforma, sin embargo, en su interior surgen fuerzas de interaccion entre las

particulas Que se oponcn a las fucrzas exicrnas y tienden a mover a las particulas a su posicién
original. Se distinguen dos tipos de deformaciones : las elasticas , que desaparecen después de
habersc anulado la accion de la fuerza y las plisticas o permanentes [21]
La evaluacion de la distribucion de esfucrzos en ¢l material s¢  conocc como analisis de
esfuerzos e incluye la determinacion del tipo, direccién y magnitud La traccion o la compresion

{Figura 2.1) surgen cuando a una barra a lo largo de su cje axial, sc le aplican fuerzas (P) en

1 iento de las secciones a lo largo del eje

sentido contrario. en este caso. ¢l efecto esun d
de la barra que, durante la traccién sc alarga y en la compresion sc acorta. El cambio de la
longitud inicial de Ia barra se designa como At y se define como alargamiento absoluto durante

id duccién absol
latr or cn la p:

Figura 2.1
Traccién y compresion de una barra
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2.1.1 CLASIFICACION DE LAS FUERZAS EXTERIORES

Sc llaman fucrzas cxteriores o cargas. a las fuerzas de interaccion entre cl clemento examinado
» los cucrpos relacionados con €1, las fuerzas exteriofes son el resuhtado de una interaccion
directa, estin aplicadas solo a los puntos de la supecficie del cucipo en el lugar del contacto y
sc denominan fucrzas superficiales, que estan  distribuidas continuamente en toda la superficie

del cuerpo o en partes La magnitud de 1a carga por idad de drea se d ina i idad de

1a carga y se¢ designa por 1a letra I® y se mide en kgt?cmz o kgf’mz

2.1.2 CARACTERISTICAS MECANICAS DE UN MATERIAL EN LA TRACCION Y
COMPRESION

Cuando se aplican fuerzas axiales a una barra (Figura 2.2), gcométricamente se detcrmina por
1a hipotesis de  Bernoulli, que se¢ fundainenta e¢n datos experimentales. Las secciones

transversales de la barra, permanecen planas antes de  la deformacién y después, estas

sccciones se desplazan progresivamente a lo largo dcl cje de 1a barra. A partir de esta hipotesis,
las i del el o de |

d { se alargan en el mismo valor At y sus alargamientos
unitarios son iguales

£e= At/ L = constante

"m‘jA?W- v .

Figuea 2.2
Hipétesis de Beornoulli
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La fisica de estc problcma sec explica por Ia ley de Hooke, que predice una depeand ia lincal
entre las defor A ylas i

e>o/E &6 o= Ec
en donde E cs el cocficiente dec proporcionalidad lamado médulo de clasticidad duranic 1a
tensiéon o madulo de Young, E tiene las unidades de 1a tension () y s una de las constantes

fisicas del matenial, considerando que © cs positiva durante la tension y negativa durante la
compresion.

2.1.3 ENSAYO DE 1L.OS MATERLALES A TRACCION Y COMPRESION.
Estas prucbas sc realizan en un equipo en donde sc

aplica una carga gradual a probetas de
ensayo Y se registra el valor de a fuerza quc actiia sobre la probeta y sus deformaciones.

En un mtento por unificar los métodos de ensayo. la ASTM (American Standard Testing

Materials) recomiendas la forma y dimensiones de las probetas, ademis  establece los
procedimientos para cunsayos de traccion y compresion,  de los

cementos policlectroliticos
para los ensayos a compresion, se¢ recomienda una velocidad de 1 a

2 mnvmin., En este trabajo,

las dimensiones dec las probetas son las que especifica la ASTM, sin embargo, los extremos de

las probectas puecden tener 1a forma que se adapte mcjor a las mordazas de la miquina

disponible.

2.1.4 ESPECIFICACION DE LA ASTM PARA PROBETAS DE ENSAYO
TRACCION Y COMPRESION.

La ASTM recomienda

A

probetas cilindricas para 10s ensayos a tension y compresion de los
s poliel

oliticos, en las que sc mantienc una relacién estandar entre 1a longitud de
calculo 1o y el didametro dp de 1a probeta En general 1610 dg (probeta larga) y con menor
frecuencia o= 5 do (probeta cona). como un cstandar,

en los
probetas cilindricas con las

ensayos a traccion se usan

es di . e

1o do=10 mm 1p=100 mm (para
probeta larga) v lo=50 mm (para probeta cona).{22]
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2.1.5S DLIAGRADNMA DE TRACCION
El aspecto tipico de una curva de traccion en las coordenadas P-Al se puede explicar a partir
del diagrama de Ia Figura 2.3. En la curva hay una secric de tramos y puntos caracteristicos que

corresponden a diferentes etapas de la deformacion de la probeta.

| id
M E
D
C
B I1
A i1
{1 -
t
P
abllafa— ’ :'
\
i

N
o ?__j;' L.
AT I u_} At
2 | a4 !AL. ‘
Figura 2.3 ¥ '

Diagrama de traccion

El punto A caracteriza la carga limite Py, hasta ¢l que sec manticne la dependencia lineal entre
Ia cargs v cl alargamiento de la probeta(limite de proporcionalidad), l punto B corvesponde a
Ia carga mixima .., en dondec la probeta conserva sus propiedades clasticas , es decir, al
quitaric 1a carga no se observa todavia una deformacion pennanente(limite clastico) El punto
C. corresponde a la carga P,, con la que la probeta se deforma sin aumentar la carga, v el
material comienza a “fluir”, formando en el diagrama cl llamado escalon de fluencia, que es el
que se encuecntra en cl intervalo C-D (limite clistico aparente o de fluencia). Después de esta
ctapa , ¢! material recupera la propiedad de aumentar la resistencia a la antcrior deformacion

{resistencia a traccion).
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q s

El punto E corresponde a la carga timite ..., despué i 1a r local de 1a
probeta, Figura 2.4 | cuyo rcsultado cs la caida de 1a carga; ¢l punto F corresponde a la carga

P,, cn la que la probceta sc rompe totalmente{resistencia de rotura).

Fo Lzl
'
Do f -

Figura 2.4
Reduccidn local de probetas

Utilizando las cargas tipicas i das y iendo el arca de Ia scccidn de la probeta (FO)

se determinan las principales caracteristicas de resistencia del material:

Sa=Pp/Fg limite de proporcionalidad
cu=P./Fo limite de clasticidad
G,=P/F, limite de fluencia.

Gp=Pasn/Fo limite de resi ia o resi ia provisi 1

o.~=P,/Fg 1a tension en ¢l momento de la rotura
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2.2 DUREZA Y FRACGILIDAD

La prucba dec durcsa se usa para caracterizar [: T o cera por medio

de 1a aplicacion de una fucrza simple cn un intervalo determinado.

Existen repones de investigaciones actuales que sugicren que las curvas de durcza-carga,
exhiben un punto de transicién de dureza constante, que s¢ pucde rclacionar con la fragilidad
del cemento

El alcance de las propicdades de duresa son tales, que se p ] ar con la resi a

1a abrasion, resistencia a la deformacion plastica, maduloe de elasticidad y fragilidad. La dureza
de un material se considera como la resistencia a la indentacion permanente[23]

La durcza de un material fragil, se determina con una prucba de microdureza (Vickers, Knoop,
Berckovich, etc ) de la que se obtiene informacion basica como : deformacién, densificacion |,
desplazamicnto y fractura del material El grado de fractura de la indentacion en las ceramicas y

en los os es dep di de la carga l.a deformacion se asocia a cargas bajas y la

fractura cs mas evidente con cargas grandes

La designacion  FE383-89 del ASTM (prucba estandar de microdusreza) habla sobre osta
prucba, que utiliza una maquina calibrada para forzar un diamante indentador de geometria
especifica v una carga de prucba de 1 a 1000 gf sobre la superficie del material .El diamante al

momento de indentar  la superficie del material deja una huella que se mide 6pticamente.

2.2.1 NUMERO DE DUREZA VICKERS (HV) H

Este numero se obticne de la division de 1a carga aplicada en kgf cntre el irea proyectada de

indentacion en mm:. medido este uhimo, a pantir del largo de 1a di al de la ind. 0
El nimero de durcza Vickers se define con la siguiente ecuacion:
HV=P/As=2 P sin(u/Z)/dzﬁl 8544 f’/d2
DONDE:
P= carga cn kgf

As= irea de carga en mm?2.
25
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d= diagonal media dc indentaciéon mm
a=ingulo de la cara del indentador 136 °
Las unidades que se utilizan son gf y um, por o tanto el nimero de dureza Vickers se expresa
de 1a siguiente manera

HV= 1854.4 P1/d12
DONDE-"
Pl= carga en gf
d1= diagonal media de indentacion en um
El niumero de durcza Vickers se muestra en la Tabla 2.1 para pruebas con una carga de 1.0 gf ;
para obtencr numeceros de dureza Vickers a una carga diferente de 1 gf. se multiplica <l valor
reportado en 1a tabla por la carga en gf.
El equipo que se¢ usa para la prueba de microdureza consiste de un soporte movible para
sostener la muestra, un contenedor del indentador y un microscopio que permite localizar y
medir la indentacién
El dispositivo experimental y procedimiento permite que ¢l plano de 1a superficie de la muestra x
es perpendicular al cje de la direccion de la aplicacion de la carga, asi ¢l indentador coatactari :

con 1a muestra a una velocidad de 15 a 70 mm/seg y cl tiempo de la prucba es de 10 a 15 seg.

por cada indentaciéon

Otro factor importante en Ia prucba de microdureza es cl indentador Vickers. que es un

di c pir idal alt pulido y puntiagudo de basc cuadrada con angulos de cara de i
136 °. Figura 2.5 ;
------- ;
" (B

S~o -l ¥ .
Rad as .
1387 .- -~ .

Figura 2.5

Indentador Vickers
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2.3 DIFRACCION DE RAYOS X
L.a técnica de difraccion de rayos X tiene dos objetivos principales:

a)analiticamente para la identificacion de

os d id

p
blestructural ¢ para

ar infor ion sobre la itucion de los P os
individuales

Todo cucrpo solido esta compuesto de atomos, iones o moléculas, estrechamente ligados en
forma de una masa coherente, donde los atomos individualmente, solo tienen una capacidad
limitada de movimicnto con telacion a los demas, esto es. ocupan posiciones fijas, si estas
posiciones s¢ repiten a intervalos regulares on todas las direcciones del espacio, se dice que la
sustancia es cristalina, en caso contrario se denomina amorfa

Los rayos X son ondas electromagnéticas que se difractan por cristales, igual que le sucedec a la
luz a través de una rendija El arreglo regular de atomos o iones en un solido cristalino es
espaciado y corresponde dimensionalmentc a la longitud de onda de los rayos X, y por lo tanto
para solidos que no son cristalinos (amorfos), la difraccion de rayos X no funciona[24] El
principio de 1a difraccion de los rayos X es el siguiente cuando un haz de rayos X pasa a través
de un solido cristalino encuentra varios grupos de planos paralelos de dtomos, ¢l haz
difractado sc anula a2 menos que se encucutre en fase, 1a condicion se describe por la ecuacion
de Bragg Figura 2.6

Figura 2.6
Difractémetro de Bragg
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En cl difractémetro de rayos X de Bragg, 1a radiacion X dcl tubo T bada al cristal C, quc csta
montado dec manera quec pucde ser rotado: ¢l dngulo dc fotacion se mide en la cscala del
instrumento. Rotandocl cristal es posible enfocar ¢l haz coherente dispersado de cada conjunto
de planos a la camara de deteccion D, La respuesta de un detector, una camara de jonizacion,
en varios angulos de rotacion puede registrarse para obtenes un patson dc picos para varios

valores de O, pucde calcularse cl espaciamiento interplanar mediante la ecuacion de Bragg:
n2= 2dscn®

donde A es la longitud de onda de los rayos X, d es la distancia entre los planos y O es ¢l angulo
de incidencia de los rayos X sobre los planos
En la practica, los valores de 0 sc pueden medir y 1a longitud de onda de los rayos X es
conocida . por lo tanto se pucden calcular los valores de d quc estin rclacionados con las
dimensiones y simetria de 1a celda donde sc lleva a cabo la difraccion , la intensidad del haz
difractado cn cada direccién sc puede medir | y la estructura completa del sélido se puede
detcrminar.

2.3.1 IDENTIFICACION DE ESTRUCTURAS.

Una vez que se obtiene el difractograma, con los picos més altos y de acucrdo a la longitud de

onda de los rayos X ,scid i alos

p os cristalinos pr en el sdlido.
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2.4 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION INFRARROJA
La espectroscopia de absorcion infrarroja es una técnica analitica que se utiliza para investigar

una extensa varicdad de moléculas en estado solido, liquido y g y ad

proporciona

h aria acerca de la estructura y enlace molecular. Esta técmica

infor se
fundamenta en la  informacion obtenida de los diferentes tipos de las vibraciones que son
cuantizadas v absotben selectivamente energia clectromapgnctica de una fuente de infrarrojo
(25}

En el cspectro de infrarrojo en contraste con cl ultravioleta y el visible, se¢ observa una

asombrosa varicdad de maximos y minimos, que son utiles para fines de comparacion entre un
compuesto y otro  El espectro de absorcion infrarrojo de un compucsto organico representa
una de sus propicdades fisicas Unicas, con la excepcion de isdOmeros opticos no hay dos

compuecstos que tenigan curvas de absorcion idénticas

2.4.1 CAMBIOS DIPOLARES DURANTE LAS VIBRACIONES Y LAS
ROTACIONES

Muchas transiciones clectronicas requicren cncrgia de las regiones ultravioleta o visible; l1a
absorcion de radiacion infrarroja sc limita, a especics moleculares para las que existen pequciias
diferencias de energia entre los distintos estados ’

Una molécula al absorber radiacion infrarmmoja vibra y durante esta vibracion, puede cambiar su
momento dipolar eléctrico; solo en estas circunstancias puede actuar reciprocamente cl campo

alternativo de la radiacion con la 1 la v causar bi

en su movimicnto. El momento
dipolar cléctrico p s un vector cuya magnaitud es:
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u=qd

Donde :
q= cs 1a carga cléctrica

d= es la distancia del origen de la carga hasta que llega a una molécula.

Cuando una molécula vibra, su distribucién de carga con respecto al origen pucde cambiar,

dependicndo de la estructura de la molécula; y no todas las vibraci de una a
molecular son el resultado dec una absorcion infrarroja, sin embargo., son estas vibraciones las

unicas que causan cl momento dipolar cléctrico

Para cl caso de O;, Na 6 Cl, no hay bic en ! o dipolar durante la vibracién o

rotacién , por lo tanto estos compucstos no absorben en el infrarrojo.

2.4.2 TRANSICIONES ROTATORIAS

La coecrgia que sc requicre para causar un cambio en cl nivel rotatorio es muy pequeila y

correspondec & una radiacion de 100 4 o menor (<100 cm -1 ).como los niveles rotatorios estan

cuantizados, Ia absorcion por gases en esta region lejana del infrarrojo se caracteriza por lineas
iy

bien definidas y discretas, sin embargo, en liquid. o , los choq e inter

inter es h i o de las lincas. dando un aspecto continuo

2.4.3 TRANSICIONES VIBRATORIAS ¥ ROTATORIAS,

Los niveles dc cnergia vibratoria también estan cuantizados y Ia diferencia de energia entre
estados cuanticos corresponde a las regiones accesibles del infrarrojo de 13000 a 675 cm™!
(0.75 a 15 p) Como hay varios cstados de cnergia rotatoria por cada estado vibratorio, el

espectro infrarrojo de un gas consta de una seric de lineas poco espaciadas; por otra parte, en
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¢l estado liquido y sélido estd muy restringida la rotacion por lo que desaparccen las lineas
vibratoras-rotatorias discreta

. dejando solo picos vibratorios algo ensanchados

Las vibraciones corresponden a las categorias basicas de extension y tension. una vibracion por

P un continuo cu la distancia interatomica a 1o largo del eje del enlace

entre dos #tomos, las vibraciones por tlexion sc caracierizan por un ¢ambio en el angulo de dos

enlaces y son de cuatro tipos de tijeras, de oscilacion de sacudida y de torsion Figura 2.7,

P

Iwedn domtrn et
ene tharron)

oadn Swrrn el

Toamn teare unt B
e b dn Figura 2.7 vene teran :

Tipos de Vibraciones molecularzs

2.4.4 MODOS DE VIBRACION

La complejidad de los espectros infrarrojos de moléculas poliatémicas se debe a 1a multitud de

vibraciones que pueden ocurrir en una molécula que contiene varios atomos y varios enlaces,
para definir ¢l movimi de una

la, se consideran

1) el movimiento de toda la molecula por ¢l espacio. es decir ¢l movimiento de translacion de
su centro de gravedad. 2) El movimiento de cada uno de sus atomos con relacion a los otros
atomos (sus vibraciones individuales)

El numero de modos normales no corresponde exactamente al numero de picos de absorcion

que s¢ observan, ya que a mecnudo ¢l numero de picos €5 menor y las causas son:
31
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1) Ia simetris de las moléculas es tal, que no sc producen cambios en cl dipolo por Ia vibracion

: 2) las cnergias de dos o muis vibraciones son idénticas o casi idénticas; 3) la intensidad de
ordinarios, o 4) la encrgia de

absorciéon es tan baja que no es d ble por los
vibracion se encucentra en una regién de longitud de onda mas alla del alcance del instrumento

2.4.5 REPRESENTACION GRAFICA DE UN ESPECTRO INFRARROJO

Los datos infrarrojos sc representan graficamente con el porcentaje de transmitancia en ver de

absorbancia contra la longitud de onda en centimetros reciprocos (cm ! ) y esto tienc como
la cnergia absorbida, a su vez, Iz

basc la proporcionalidad directa entre cl namero de onda y
con las frecuencias vibracionales moleculares,

frecuencia se pucde relacionar directamente
cuando se emplea la longitud de onda, se expresa en las unidades convenientes de micrones p

2.4.6 REGION ESPECTRAL
trabaja en la region media infrasroja, de 2 5-50 u 6 4000-200 em™!

otacién (10 e

En la practica quinica se
donde ocurren vibraciones moleculares (en liguidos y gases) y vibr.
en gases).los espectros de gases definen lincas de absorcion estrechas. ya que la densidad es

pequeda y la presion cs baja (5-10 cm Hg)

2.4.7 INSTRUMENTACION
En todos los métodos espectroscopicos, la instrumentacion para un mmfrarrojo consiste de una

un monocromador o selector de longitud de onda y un detector El

fuente de radiacion.
produce un espectro que analiza la frecuencia de la

espectroscopio de absorcion infrarroja

radiacion que pasa a traves de la muestra
E S
La fuente infrarroja comun es un solido que se calienta a temperaturas entre 1227 y 1727 °C, y

cuya tmtensidad radiante maxima produce a una longitud dec onda entre | 7 a 2 u (5600 a 6000
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1) 1a simetria de las moléculas cs tal, que no se producen cambios cn el dipolo por la vibracién

3 2) las cnergias de dos o mis vibraci son idénti © casi idénti 3) la i idad de

absorcion cs tan baja que no cs detectable por los medios ordinarios, o 4) la energia de

wibracion sc encucntra en una regién de longitud de onda mis alla del alcance del instrumento

2.4.5 REPRESENTACION GRAFICA DE UN ESPECTRO INFRARROJO
Los datos infrarfojos sc representan graficamente con el porcentaje de transmitancia en vez de

absorbancia coontra la longitud de onda en centimetros reciprocos (em -1

) y esto tienc como
base ia proporcionalidad directa entre ¢l nimero de onda y la cnergia absorbida, a su vez, Ia

frecuencia se pucde relacionar directamente  con las fr ias vibraci ! 1 lares:

cuando s¢ emplea 1a longitud de onda, se expresa en las unidades convenientes de micrones p

2.4.6 REGION ESPECTRAL

En la practica quimica sc trabaja en la region media infrarroja, de 2.5-50 u 6 4000-200 em™!

donde ocurren vibraci s es (en y gasas) y vibracién-rotacion (dnicamente
en gases)los espectros de gases definen lineas de absorcion estrechas, ya que la densidad es

pequeiia y la presion cs baja (5-10 cm Hg)

2.4.7 INSTRUMENTACION
En todos los métodos espectroscopicos, la instrumentacion para un infrarrojo consistc de una

fuente de radiaci un dor o sel de longitud de onda y un detector. El

espectroscopio de absorcion infrarroja produce un espectro que analiza la frecuencia de la
radiacion que pasa a través de la mucstra.
[ uentcs Qg !l!’iﬂ;iﬂ' .

La fuente infrarroja comiin es un solido que sc calienta a temperaturas entre 1227 y 1727°C, y

cuya t idad radi A produce a una longitud de onda entre 1.7 a 2 p (5000 a 6000
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cm -1 ). A nivel comercial, las fuentes que sc usan son ¢l calentador Nerts Glower, qQue ¢s una
fuente incandescente en forma de cilindro de 1 a 2 mm de diametro y una longitud de 20 mm,
cuya composicion es Zirconia, Thorio e Ytrio y opera a temperaturas superiores a 1500 °C; el
Glohar es una fuente en forma de barra de 5 cm de longitud ¥y 0.5 ¢m de diiamectro que se

fabrica de silicio y su tempcraturas de operacion es menor a 1300 °C.

™M dores. Un dor infrarrojo iste en un sistema variable de ranuras de
entrada y salida, con uno é mas clementos dispersantes-prismas y rejillas- y varios espejos para

reflejar y enfocar el haz, para la construccion de prismas se utiliza cuarzo.

2.4.8 ENLACE Y ESTRUCTURA MOLECULAR

Las frecucncias vibracionales o “‘grupos de frecuencia®™ son impornantes para muchos problemas
quimicos ¥ sc¢ requicren cn la interpretacion cualitativa de un espectro infrarrojo, cn estos
grupos de frecucncia se asocia la vibracion con un enlace panticular o conjunto de enlaces.

La frecuencia vibracional de un enlace se determina por la resistencia del enlace y la masa de

d

los iétomos involucrados,

esta fi ia no bia, 1 que sc unan OLros
atomos al grupo original. Por cjemplo, la vibracion simétrica del enlace C-H en el CH, CH2,
CH3 ocurrc a 2890, 2853 y 2872 cm™! respectivamente[26)

La frecucncia de absorcion de un enlace en particular o en conjunto se utiliza para comprobar
1a presencia dc estos grupes €n un nUCVO Compuesto O, para scguir ¢l progreso de una
reaccion, por lo tanto se pucedc obtener Ia estructura molecular de estructuras simples (menos
de 10 atomos), asumiendo una cstructura geométrica con las ‘“veglas de selecciéon™

APENDICE A.

2.4.9 TECNICAS DE MANEJO DE MUESTRAS

Salid Una dicio ial para la adquisicion de espectros satisfactorios , es que cl
tamaifio de particula sca menor que la longitud de onda de la radiacion, si no se cumple con csta
condicion, se pierde una parte importante de la radiacion por dispersion
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La técnica - ¢s que a un miligramo o de la a fin triturada, s¢ mezcla

intimamente con 100 mg de poho de bromuro de potasio desccado, la mezcla s¢ puede

efectuar con un mortero. Los espectros resultantes con fr i hiben bandas entre 3348 y
-1

1639 cm
2.4.10 GRAFICAS DE CORRELACION

Con los aiios, se ha acumulado informacion empirica relativa a la gama de frecuencias con que
puedc esperarsc que varios grupos funcionales absorban; las grificas de correlacion
proporcionan un medio conciso para resumir esta informacion de modo que sca util para fines
de identificacion. Figura 2.8 [27]

El claro cstablecimiento de la estructura de un compucsto no cs posible solo con las graficas de

lebid

correlacion, y surgen con fr ia errores al traslape de grupos de frecuencia, v a
variaciones espectrales como una funcion del estado fisico de la mucstra (es decir si es una
solucién. una meescla de dos fases . etc ) y a limitaciones del instrumento. Al emplear un grupo

de fr s s 1al que se idere y relacione entre si. todo el espectro ya que las

graficas de correlacion solo sirven como guia Varias monografias describen en detalle las
caractceristicas de absorcion de grupos funcionales

Un ¢jemplo del uso de la espectroscopia infrarroja es ¢l experimento que rcalize Wilson en

1982, él estudio los pasos de la r ién de un o i ¢trico y un o que

conticne 100%5 d¢ zinc en exceso. con la espectroscopia infrarroja y métodos fisicos.

1L.os pasos de reaccion sc midicron con un rheometro oscilatorio v ¢l incremento de viscosidad

se asocié con los grupos COOH (1700 ¢m desplazamiento asimeétrico) y la aparicion y

cr o dc las bandas de carboxilato a 1540 y 1650 cm -1 . pero una sola banda en la
-1

formacion del cemiento (1550 c¢m ) . Nicholson en 1988, clasifico csta imagen usando

Transformadas de Fourier y concluyé que se lleva a cabo una rapida reaccion ionica al imicio,

que sc¢ asocia con la banda 1562 cm -1 y sc atribuye a una estructura puramente idnica;

después conforme el cemento madura, las bandas 1554 ¥ 1548 cm -1
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a una estructura quclada: finalmente do ¢l

t .csta sc atribuye al cambio en ¢l tipa de enlace durante la
band es dificil por la hidratacion y

das tentativ

aparece una banda a 1537 cm
i La i) ion de

r ion y el endur

deshidratacion.
Otro cjemplo entre los cementos policlectroliticos es el de el acido poliacrilico y el Na'*, Mg?*

, Ca¥" que son puramente iGnicos. pero las bandas de absorcién de las otras interacciones catién
q P p

-APA como Zn *” ( 1530-1560 cm'l), y Al ¥ (1600 cm 'l) thiuestra una formacion compleja.
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2.5 EROSION

liel. iti . la erosiéon y/o lixiviacién de p se

Para los os p

importante para evaluar su durabilidad.
i lubles en el o, afecta a la durabilidad, Gnicamente si las

La pérdida de esp
cspecies solubilizadas forman partc de la matriz cementosa, si no, csta pérdida no tiene cfecto

que se solubilizan es por medio de un

¥ sin embargo pucde ser benéfica. los p
intercambio iénico.

La erosion es el resultado de un ataquce quimico. En odontologia. el ataque quimico se produce
por acidos que sc generan en la boca, ya sca por placas dentales o Acidos gue estan presentes en
alimentos y bebidas. Para imitar cste ataque como una prucba de laboratorio, se¢ hacen pruebas

de solubilidad con soluci de acidos, pero principalmente se ha ampliado el uso de acido

lactico como agente crosionantce.

2.5.1 EQUIPO
El equipo para prucba dc crosion consta de una tarja de acero inoxidable que contiene acido

lactico al 75%, cn la parte superior sc cncucntra una gradilla donde se montan las muestras.
2.5.2 TAMANO DE MUESTRA

Las mucstra serin de forma cilindrica con las siguicntes dimensiones: 4 mm de diametro y 12

mm de largo
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Figura 2.8
Grificas de Corrclacion
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3.1 MATERIALES,

Los materiales que se usaron para la sintesis se describen a continuacién.

ACIDO POLIACRILICO (APA). Sc comprdé a Aldrich (PO Box 2060, Milwaukee, W1
53201 U.S A) con numero de catalogo 19,205-8. al 25% cn disolucién acuosa con 3% de

1 1 d; d

Na y peso molecular promedio de 240,000 El peso pr lo inaron

mediante la técnica de permeacion en gel (GPC). Toxicidad; ligeramente irritante para la
piel.

CARBONATO DE CALCIO. Comprado a Aldrich nimero de catalogo 25,650-1, con
992, de pureza, densidad 2.93, higroscépico e irritante.

HIDROXIAPATITA (HAP). Es un componcnte natural de hucsos y dientcs cuya

composicion quimica es Caj;o (POJ)o(OH): Posce una estructura cristalina en forma de

prismas rombi h les con di siones de ceclda a=0.9432nm y c=0.68lnm. Su

densidad es de 3.219g/cm’ [29].

La hidroxiapatita no solo sc obticne de manera natural ya que actualmente existen diversos

d para sintetizarta. En este caso, la hidroxiapatita sc obtuvo a partir dc la

sinteri ion de h el p istié en meter una calota humana en unz mufla a
500°C por 24hrs, después se desecod en una camara al vacio a una temperatura de 60°C por

otras 24 hrs. Una vez sinterizados, se procedio a molerlos, primeramente haciendolos pasar

por una prensa y después en un molino de bolas que se coloco d rado un i o
de su cje axial. a una velocidad de S8RPM Una vez que se obtuvo el poho de hizo pasar

por una malla de oro.
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3.2 CONSERVACION DE MATERIALES,

Debido a que ¢l carbonato de calcio y 1a hidroxiapatita son higroscdpicos, debe dirscles un
tratamicnto previo; en cl caso del carbonato de calcio, se calenté a 300°C por 48 horas y la
hidroxispatita se deseco al vacio a 80°C por 72 horas. Ambos compuestos después de
tratados. se colocaron en un desccador.

El fabricante no da instr i de al je del acido poliacrilico. sin embargo, se

observo que la exposicion prolongada a la luz, le disminuye viscosidad y reactividad; el color
quc en general es transhicido, cambio a amarillo obscuro, por lo que sc recomienda tener ¢l
frasco cubicrto para cvitar la exposicion a la luz. Otra precaucion que se debe tener  al
manipular el acido poliacrilico es no calentarlo a mas de 85°C. ya que a csta temperatura sc

descomponc. Se encontro que las bajas temperaturas lo inactivan, ya que cuando se refrigero

una muestra a -4°C y sc intento la formacion del o no hubo ni r

3.3 PREPARACION DEL CEMENTO.

El cemento se prepard de manera similar al de las pastas que sc usan en odontolagia; en una
lozeta de vidrio, se colocaron juntos en un extremao los polvos, el carbonato de calcio y la
hidroxiapatita previamente pesados, en el  otro cxtremo ¢l acido poliacrilico como se
mucstra en la figura 3. 1. Con una espatula de acero inoxidable, se mezclaron; este proceso
consiste en aiiadir los polvos al liguido lo mas pronto posible (figura 3 2) hasta formar una

pasta uniformne, quec forme hebras de aproximadamente 3 a 4 cm desde la lozeta (figura 3.3).
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Figura 3.2 Mezclado

Figura 3 3 Fin de la mezcla

Los problemas comunses en el mezclado son:

1) Las soluciones de dcido poliacrilico son mais viscosas co‘nforme aumenta el peso
molccular por lo que Ia mayona de los investigadores prefieren usar pesos moleculares bajos
(entre 22,000 y 50,000) debido a la dificuktad de manipulacién; por 1o que el peso molecular

que se cmpled afectd la facilidad de mezcla del material.
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2) Debido a que el que sc ob se adhi a los inty en especial a los de

acero inoxidable, fue io usar alcohol ctilico como un agente no adhecrente para Ia
espitula mezcladora

Un cuidado que sc debe tener después de hacer el mezclado, es que los instrumentos deben
limpiarse antes de que cl cemento fragiie en cllos; si el cemento se adhierc inadverntidamente
a la espatula, puede quitarse facilmente la mayor parte. El matcrial restante puede retirarse

hinviendo la espatula en una disolucién de hidroxido de sodio

3.4 COMPOSICION

Sc realizaron primcramente cuatro formulaciones, variando la cantidad de carbonato de
calcio y fijando la de acido poliacrlico ¢ hidroxiapatita. Estas formulaciones se hicieron por
ensayo y error, en base al anticulo “Cementos sin agua™ de V. Castaio y A Alarez [18] .
O1tra formulacion sc planted en base al modelo de Ikegami & Imai [28] para la disociacion
del acido poliacrilico con respecto a la concentracion critica de sales; para la nucva
formulacién sec procedioa modificar 1a cantidad de hidroxiapatita y carbonato de calcio con
respecto al grado de disociacion del acido poliacrilico

Las cinco formulaciones se muestran en la Tabia 3.1
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TABLA 3.1 Formulaciones para la formacién cementosa

FORMULACION APA(mI) / HAP + CaCOs (pr)
1 20/07
2 20/08
3 20/09
3 20/t10
s 20/1.1

3.5 REACCION DE FRAGUADO Y ESTRUCTURA MOLECULAR.

De acuerdo a lo expresado en cl capitulo 1 (1.3 y 1 4)Iar 1dn 1 1a fc ion de

una sal ionica de poliacrilato de calcio, que sc forma por la conversion gradual de los
grupos COO1 del acido poliacrilico a grupos COQ que sc enlazan con el Ca? y como

P os de 1 10n sc obtienen fosfatos, agua y bioxido de carbono. La reaccion sec

comprobo mediante la técnica de infrarojo asi como la cstructura idénica de la matriz

cementosa formada por cada una de las cinco formulaci La técnica de ipulacion de
mucstras sc describio en el capitulo 2 (2.4.11) Otro método para 1a determinacion de 1a
estructura ionica del material cs mediante la difraccion de Rayos X: la manipulacion de las
muestras es similar a 1a utilizada en infrartojo con la excepcion de que no se mezclan con
bromuro dc potasio. Para las formulaciones que se hicieron, ¢l tiempo de residencia en el

difractometro fue de media hora
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36 DETERMINACION DEL TIEMPO DE FRAGUADO Y CAMBIOS

DIMENSIONALES.

Para obtener el tiempo de fragua. se tomé como referencia la pasta uniforme Que se forma
despuéds de la mezcla, hasta ¢l momento en que esta’ completamente dura ¥ seca. Para
intentar controlar el tiempo de traguado. las mucstras se desecaron al vacio a una presion de

107 torr (figura 3.3). Los ticmpos de fraguado se obiuvieron con respecto a los moldes que

se fabricaron asi como para las formulaciones.
Los cambios dimensionales se midicron desde que la pasta se colocd en una probeta de

laboratorio graduada de 10ml con una precision de 0.1 ml, hasta que fragua. La

determinacion se realizé a diferentes intervalos y a temperatura ambiente.

Figura 3.4 Sistema de vacio para desecar las muestras
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3.7 MOLDEO PARA PROPIEDADES MECANICAS,

Parn realizar las prucbas mecdnicas s indispensable que ¢l material cumpla con una forma

especifica a 1a que se denomina probeta, cuyas dimensiones estin especiticadas por la
ASTM (2.1.9) para que las cargas se distribuyan unitormemente

Se hicieron varios intentos para obtener las probetas. debide a que el material es muy
adhesivo y experimenta cambios dimensionales por el bioxido de carbono generado de la
reaccion; el tempo Jde fragundo depende de la velocidad de evaporacion del agua (3.5). A

continuacion se describen en detalle cada uno de los métodos:

1) Se colocaron las primeras cuatro tormulacioncs en un molde de hule silicon. con

dimensiones del ASTM para resinas v metales. las probetas obtenidas presentaron
deformaciones en todas las caras como se aprecia en la tigura

ademas de un tiempo
aparenie de fraguado de tres semanas. Sc menciona gue existe un tiempo aparente de
fraguado  debido a que 3010 1as caras expuestas al medio ambiente estaban secas v las

partes en contacto con ol molde, sepuian hume.

prosentatar

rd. por io que se

b esta téenica Jo moldeo.

na 3

.3 NMolde de hule silicon con probets resultan




2) Se intentd molidear ¢l material en las celdas de plastico que se usan para liquidos en
espectroforémetros, debido a que sus dimensioncs son semejantes a las del molde anterior
¥ tienen la ventaja de que el drea total de contension es mayor, por lo que la deformacion

de las caras, en teoria. podrian ser menores: ademuis, de que ¢l cemento no presenta

Ide. Sin embargo, ¢l moldeco presentd los siguientes problemas; el

adhesién a este r
material no se podia introducir debido a la presion que ejerce ef bioxido de carbono. por lo

que fue necesario hacerle orificios laterales a las celdas para liberar la presion ¥ propiciar ¢!
secado del material. Las probetas resultantes presentaron protuberancias. va que el material
tiende a salir por diferencia de presién através de los orificios. ademas, se obscrvo un hueco
en el centro, debido a que el drea de escape del gas de la matriz cementosa. cs mavor que la
de los orificios laterales (figura 3.6). Con respecto al tiempo dc fraguado. disminuyé a dos

semanas, pero presenté el probiema del molde anterior, es decir, sélo las caras expuestas se

secaron, por lo que al igual que la técnica anteriar, se desecho

Figura 3.6 Celda de plistico con perforaciones y probeta resultante
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2) Se intentd moldear ¢l material en las celdas de plastico que se usan  para liquidos en
espectrofotémetros, debido a que sus dimensiones son semejantes a las del molde anterior
¥ tienen la ventaja de que el drea total de contensidn es mayor. por lo que la deformacién
de las caras, en teoria, podrian ser menores: ademis. de que el cemento no presenta
adhesion a este molde. Sin embargo, ¢l moldeo presentd los siguicntes problemas; el
material no se podia introducir debido a la presidn que cjerce ¢l bioxido de carbono, por lo
que fue necesario hacerle orificios laterales a las celdas para liberar Ia presion v propiciar el
secado del material. Las probetas resultantes presentaron protuberancias. ya que el material
ticnde a salir por diferencia de presion através de ios orificios: ademas, se observo un hueco
en el centro. debido a que el area de escape del gas de la matriz cementosa. ¢s mayor que la
de los orificios laterales (figura 3.6). Con respecto al tiempo de fraguado, disminuyo a dos
semanas, pero presentd ¢l problema del molde anterior, es decir, sélo las caras expuestas sc

secaron,por lo que al igual que la técnica anterior, sc desechd.

Figura 3.6 Celda de plistico con perforaciones ¥ probeta resultante
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3) Para solucionar ¢l problema de introduccion del material al molde v las protuberencias
ocasionadas por las diferencias de presion, se fabricd un molde a partir del material de
aluminio de las latas comerciales de refresco con las dimensiones del ASTNM para probetas
de resinas y metales. El molde se fabricd en dos partes. un contenedor » una tapa (figura
3.6). quec unidos tienen la forma ¥ seccién necesaria para las prucbas mecdnicas: esta
construccidn tiene la ventaja de que solo sc expande tongitudinalmente hacia las partes
cXpuestas al ambiente. Las probetas resultantes tuvieron menos deformaciones que las
anteriores, sin embargo, tampoco fueron utiles para las prucbas mecdnicas como sc puede
apreciar en la figura 3.7. El tiecmpo de fraguado fue de una semana. ademas, el secado fue

mas homogéneo que en 10s anteriores.

iecm

-~

1.5:"’

Figura 3.7 Esgquema del molde fabricado a partir de aluminio.
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4) Dcbido a quc los intentos antcriores fracasaron v no sc pudo obtencr probetas

rectangulares, se cambio a cilindricas, con dimensiones de acuerdo al ASTM. El molde
quc se fabricd para estas probetas fue de plexiglas & se conceetd a un sistema de vacio, con

la finalidad de controlar ¢l tiempo de fraguado (figura 3.8). En este sistema |, el vacio

promucve la salida del gos de la matriz cementosa v la evaporacion del agua; la matriz sufre
cambios dimensionales drasticos. por Jo que e necesario comprimiria manualmente, este
procedimiento sc lleva a cabo varias veces,  sa que despuds de cada compresion se

expande, Este método se desecho debido a que no os practico v ademas. por la pérdida

excesiva de agua. se vuelve un material fragil.

% A xurmsdcvsco

Frgure 3 8. Esquema da moldode luciem




5) Molde de vidrio. Se cortd un tubo de vidrio pari tener un molde (figura 3.9) ¢n donde
sc introdujo la pasta cementosa, a la cual, debido a los cambios dimcensionales se le
comprimid manualmente hasta que no sufricra mas cambios 21 resultado fue una probeta
cilindrica con los extremos deformes: esta deformidad sec desvasté con una lima
observandose que ¢l interior quedaba hueco para todas Ias probetas.

Todas las técnicas de moldeo que se mencionaron se utilizaron para las primcras cuatro

formulacionces.

L. Faerza de compectaion

Fuerzs de compactason

Figura 3.8 Faquema de malds du vadrin



6) Molde de plexiglas. Se fabricaron dos molde

uno con formas cuadradas (figura 3.10) v
el otro con cuadradas y cilindricas (figurn 3.11). En éste, sc colocaron todas las
formulaciones, pero debido a los cambios dimensionales tambidn fue necesario cjercer

fuerzas de compactacion. El resultado fucron probetas bien formadas con un extremo

deforme que se desvasto lijandolo. pero las cuatro primeras formulaciones no resistieron

esta aceidn, por lo que =0lo 1a quinta formulacion se caracterizdo mecanicamente.

Figura 3.10 Esquema del molde de plexizias
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gura3.11

quema del molde de plexaglas

3.7.1 PRUERBRAS MECANIC AL

Ura ~

Loque sz oobtinvo el mioide apcopiade paras

probetas, se p

ocedio a evaluar la
Tesistencia a

a Zompre

M para Jo gue se hicicran

2D probet

cilindricas. que se

tuvieron que desvastar con una pubidorn eircular de velocidad varn

ble hasta obtener caras

Para comprebar que ias caras son par

eatre las

2 de alineamiento « 3123 Una vez Gue se tttve .

pressa. se procedid 2 wmar las dimensiones finales de ta probe

A

a calibrar la maguina
de estucrros,



La calibracién se realizé con una de las probetas hasta obtener una velocidad de papel de
100-0.1;: 1a prucba mecdnica se realizéd en una Maguina Universal de Estuerzos Instron

Modeclo 1137 (figura 3.13Y en la Division de Estudios de Postigrado de Odontologia.

7~

X o o

Figura 3.12 Prensa de panalaje

11—
ek g~ -
PORRI cmiuiig '

Figura 3 13 Maquina Universal
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3.8 PRUEBAS DE

ICRODUREZA.
Las mucstras que se prepararon son rectangulares con dos caras paralclas; en una sc indentd
vy la otra se fijo al portamuestras asegurando que no exista un angulo dec inclinacion, la

prucba de microdurcza se practicod a todas las formulaciones, a pesar de que algunas

id b

pt aron dcfor ades o
Para llevar a cabo la prucba se localize ¢l indentador Vickers con un microscopio éptico y
una limpara quc estan fijos al portamuestras, al inicio se determiné la carga del indentador

en un intervalo de 10gf, hasta obtener una huclla nitida que sca visible en el microscépio

optico. La superticie del material s¢ indento 160 veces en un irea de 1 am®.

La prueba sc realizo en un e¢quipo Matsusawa delo MTH2 del Departamento de Estado

Sotido del Instituto de Fisica

3.9 DETERMINACION DEL PORCIENTO DE POROSIDAD.

Se¢ determind mediante la técnica de microscopia electrénica de barrido, para la que fue
necesario preparar las muestras El procedimiento de preparacion fue el siguiente

1) Se corntd un pedaro de muestra al azar.

2) Se monté cn un soporte metalico adheriendo la muestra con pintura de plata

3) La muestra fija al soporte, sc colocd en una camara dec alto vacio en donde sc expusd a
vapores de oro que se producen mediante ¢l metodo de sputtering . La pelicula depositada

debe ser delgada -2 O 1um para obsevar el material y no la pelicula



Una vez que se obtuvo la imagen de una zona scleccionada, se tomd una fotografia, donde

se cuentan los paros; el por je de 1 idad se determind ecn base a la densidad
superficial de poros.

Una técnica similar que se usd, fue con ¢l mictoscopio dptico a SO aumentos.

3.9.1 DIAMETRO DE PORO

Cada uno de los poros localizados en la fotografins, se midicron con un vemier,
obteniendosc asi. un didmetro que se relacion6 con la escala de cada fotografia y que se

presenta en la parte infedor derecha en pun.

310 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA,

Para ésta prucba se prepararén pastillas de caras paralel

a las que se le aplicéd pintura

conductora en ambas caras y sc les colco una placa de oro para un buen

cléctrico con el resto del circuito.

La prucba se realizé con un equipo de alisis de i d

que tiene una fuente
integrada de 100 Volts y un amperimetro con r lucion de 1072

P ; el amreglo se
muestra en la figura 3. 14,

S3

i
H
'



Pintura conductora

\1——1/

@

100VDC

figura. 3.14 Arrcglo para medir conductividad eléctrica
3.11 EROSION QUIMICA
Sec prepararon cuatro probetas cilindricas que se colocaron en un desecador por 72 hrs al
término de éste ticmipo s¢ sacaron y pesaron cn una balanza analitica, después se procedié a
montarlas en un portamuestras de acero inoxidable que contiene ocho orificios recubiertos
de plastico de Smm de diametro, sin embargo. debido a quc el material se contrae fue
.n:ccsario rellenar con silicon. Una vez montadas las muestras se mide la profundidad con un

micrometro, tomando cl término medio de menos cinco y leyendo los diferentes puntos en

las muestras.

sS4




El portamuestras se ¢oloco en €l aparato de prueba (figura 3 15) dejando un espacio para
asegurar que el centro de cada muestra tenga un chorro vertical de 10mm= 2mm;. la muestra

se dejé a chorro constante por 23hrs y después sc¢ observo que cantidad del material se

erosi .

e la nueva determi ion de di y peso. El reactivo que se usd

para realizar la orueba fue una disol de acido la

o teent et casee

E

Tout sntuian ¢ § 1 e

figura 3.15. Aparato de Erosidn
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y ANALISIS




4.1 COMPRESION ¥ TRACCION MECANICA.
Se cvalué de resistencia a la vompresion de 4 probetas cilindricas dc la formulacion cinco, las

dimensiones de cada probeta después de desvastarlas se muestran en la tabla: 4.1,

TABLA 4.1 Dimcasiones de las probetas

La carga mixima y ¢l tiempo de fractura que repond la maquina universal después de cada

prucba fuc de:

PROBETA DIAMETRO LONGITUD
{cm) {cm)
M2 0.91 1.10
M3 0.92 1.06
Ma 091 1.05 R

TABLA 4.2 Carga maxima y tiempo de fractura.

i
PROBETA CARGA TIEMPO DE {
MAXIMA FRACTURA
kg. (SEG.) d
M3 100 62
M3 100 a8
™M 100 36
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A parntir de los resultados antcriores, la resi ia 2 ln i6n se Iculé i 1a

ecuacién 4.1 y los valorcs se mucstran en la tabla 4.3,

Rc= P/A,
Donde:
P= carga. N

A= drca de la seccidn transversal de 1a probeta, cm?.

TABLA 3.3 Resistencia a compresion

PROBETA AREA RESISTENCIA
cm® A !
COMPRESION
N/cm?
M2 0.65 1508.70 l
M3 0.66 1485.90
M3 0.65 1508.70 '
La resi ia a la ion se 1 & teori con la ion 4.2 y los valores sc
muestran ca la tabla 4.4:
Re= 2°P/(x*h*d)............co.ooll 4.2
Donde:
P= carga. N.

h= longitud, cm.

d= diametro dec la probeta, cm.
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[

= constante

TABLA 4.4 Resistencia a traccién

PROBETA RESISTENCIA
A
TRACCION
N/em?
M2 627.71
M3 640.21
M3 657.40

4.2 POROSIDAD

Con las fotografias 4.1, 4.2 y 4.3 que se obtuvicron con un mictoscopio clectréonico de barrido

se determiné el diimetro promedio de poro y la densidad superficial de poros.

4.2.1 DIAMETRO PROMEDIO DE PORO

Sec midié con un vemier de 0.1 mm de resolucion, el diametro a cada uno de los poros

localizados en las fotografias, encontrando diametros desde 0.1 ¢cm hasta 0.6 cm, cada una de

las fotografias tiene una escala que corresponde a 1.9 ¢cm @ 500 pm.

£1 numero de poros y su diametro promedio en cada fotografia se

tablas:

S8

ran en las sigui es




FOTOGRAFLA 4.1

;
DIAMETRO 1 NUMERO DE
() . POROS H
s i 3= :
i f

£ \ 18
T8 32 :

105 18

131 5

157 3

El diimetro promedio de poro es de 68 pum
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FOTOGRAFIA 4.2

DIAMETRO NUMUERO DE

pm POROS

20 19

52 22

78 27

105 7

131 Y

157 1

183 i

El diametro promedio de poro es de 66 um



FOTOGRAFIA 4.3

DLAMETRO NUMERO DE

nm POROS

2o 19

52 22

78 27

105 7

131 3

157 ]

184 1

El diametro promedio de poro es 69 um

El didmetro promedio de los poros en ¢l cemento es de 67 pm.
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4.2.2 PORCENTAJE DE PFOROSIDAD

Para obtener la densidad superficial de poros del material
y espesor) de la misma muestra, con un espesor iguatl al diametro promedio de los poros,
counsideramos que la densidad superficial promedio de poros es igual, asi, al multiplicarlo n

veces se obtienc el numecero total de poros en la unidad de volumen y con esto, la densidad del

material v ¢l porcentaje de porosidad superficial

TABLA 4.5 Porcentaje de porosidad

tres

FOTOGRAFIA AREA cm”

NUMERO DE PORCENTAJE
POROS DE POROSIDAD
SUPERFICIAL
4.1 63 90 0.7
4.2 s 81 0.63
4.3 60 85 0.7
El porcentaje de porosidad superficial pr dio del es 0.676.
4.3 DENSIDAD
La densidad aparente del se calculo de do a la siguiente relaci
p= m/v
Donde:

p= densidad, g./cm”*.



m=peso, 8.

v= volumen, cm®

Para esto sc claboraron muestras con un volumen de 0 63 cm’ y 1a d

idad sparente pr a5
fue de 0.42 g/cm’.

4.4 MICRODUREZA

Para ¢l ensayo de microdureza se utilizaron 4 placas de caras planas y paralelas, una de cada
forruulacic bteniénd

los sigui resuhtados

TABLA 46 Durcza Vickers del matenal en estudio

PROBETA { NUMERO DE CARGA [ TIEMPO DE

,: DUREZA | APLICADA APLICACION

‘ VICKERS ] (gn ; (SE.03)

L ew |
FORMULACION H 198 4% ‘ 16 : 117 i
FORMLLACION = 3~ 2% 16 16 l
FORMULACION 3 a1 ze 15 16 1
FORNUTACTON T 54 GH 10 16 1
FORMULACION £ | i5Q 3 t 1 | 3% E




m= peso, g.

v=volumen, cm®

Para esto se elab on

de 0.63

fue de 0.42 g/em”.

4.4 MICRODURE.ZA

con un

Paja el ensayo de microdureza se utilizaron 4 placas de

£ 1acid brenicad.

for

los sigui resultados.

cm” y la densidad aparente promedio

caras planas y paralelas, una de cada

TABLA 4.6 Durcza Vickers del material en estudio

PROBETA NUMERO DE CARGA TIEMPO DE
DUREZA APLICADA APLICACION
VICKERS [6-2] (SEG)
(HV)
FORMULACION 1 108.44 10 10
IF'ORMULACION 2 97.44 io 10
FORMULACION 3 81.36 10 10
FORMULACION 4 68.08 10 10
FORMULACION 5 190.85 25 35




4.8 EROSION QUIMICA

Para este anilisis, se utilizaron cuatro probetas de la formulacion cinco, ¢l peso de cada probeta

se muestra en la siguiente tabla:

TABLA 4.7 Peso inicial de probetas para crosion

PROBETA PESO (g.)
™M1 0.1187
M2 0.1325
M3 01397
Ma 0.1335

Después de 24 hrs, las prob. se habian

con erosion total al dcido lictico.
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4.6 CAMBIOS DIMENSIONALES ¥ TIEMPO DE FRAGUADO

al tiempo

Los resultados de los cambios dimensionales que sufre cada for lacién con resp

s$c mucstran cn la figura 4.3

Figura 4,3 Grafica de cambios dimensionales
— - = FORM. 1¥Z

———— FORM. Y4

— .. —FORM. 8
10
9
8
7
6
Expansién S } S 2 00 0TTo TS sTo oo mo—m oo S~
cm3 4 ~ ~o
3 B ~. -
2 ) T~
1 ‘Necamea -
o T T T T v
10 60 120 4320 7200

Tiempo min.

4.7 TIEMPO DE FRAGUADO

Otro producto de la reaccion es agua (1.2), que se climina de la matriz cementosa conforme el

cemento fragua, este factor era determinante para obtencr ¢l material complctamente scco y

de fr: do s¢ muestran en la tabla

programatlo a una prucba de caracteri ion. Los tiecmp

4.8
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TABLA 4.8 Ticmpo de fraguado

FORMULACION TIEMPO DE
FRAGUADO
(HRS)

1 120

2 125

3 130

a 130

5 72

4.8 ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO.

La figura 4.4, muestra los espectros de infrarrojo de los compuestos que se usan pars Ia
sintesis.

La 4 4(i) del acido poliacrilico presents una banda a 1717cm™ que corresponde s} grupo
COOH"

La 4.3 (ii) de 1a hidroxiapatita muestra seis bandas represcntativas la primera es a 898cm™' de!
grupo HPO,™ | las bandas de 1000cm™ y 1100 cm'! corresponden a los grupos PO,V ia banda
3550cm™ al grupo OH' y finalmentc las bandas 1400 y 1450cm™ son de calcio.

La $.4(iii) del carbonato dc calcio ticue tres bandas, una a 875c¢m™ del grupo CO»¥ y las 1400

y 1450cm™ de calcio
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Al comparar las bandas de los compuestos solos con 1os del cemento ya formado (figura 4.5)
abservamos que los picos 1717cm’’ |, 1400cm™® y 1450cm™ se desplazan a una frecuencia de
1500-1550cm™ lo que cvidencia 1a formacion de uns sal iénica del tipo: COO’ Ca'QOC.

Sin cmbargo <l desplazamiento no e¢s igual para todas las formulaciones este punto lo

discutiremos mas adelante en el anilisis de resultados

Los picos de los grupos fostatos per sin bios, por o que quedan como
subproductos de reaccion
£l pico 875cm’ desaparece lo que confirma que es convertido a COa. ¢l grupo OH sc convierte

en agua.

4.8.1 REACCION QUIMICA DEL MATERIAL

b,

CH— cooH
i

2

+ CaCQ + Ca, (PQY(OH),
HIDROXIAPATITA

n
ACIDO POLIACRILICO

CH—COOCa0OC —CH COOH + COZ -+ 6PO4 +2H20
t |

n

POLIACRILATO DE CALCIO (CEMENTOQ SINTETIZADO)
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Figura 4.4 Espectroscopia de Infrarrojo

ag
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2780 2170 1560 850
WAVENUMBER

340



o

Figura 4.5 Espcctroscopia de Infrarrojo
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4.9 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA.

De acucrdo al diagrama que se presentd en el capitulo anterior, sc consideré al material como
una resistencia cléctrica en cf circuito y se establecio una diferencia de potencial de-

9 Volts dc—33MQ = R

con una corriente de 2.27 X 10°7A y una temperatura de 20°C

Postcriormente. s¢ aumento la temperatura con una pistola de aire calicnte hasta alcanzar 60°C
y se aplico ¢l voltaje y corriente anterior

La pastilla que se uso tiene las siguientes dimmensiones.

Espesor. ... lmum
Diamctro...... 0.6 cm
Las i wplcadas para la ductividad son:

V=(L/aS)!I
o 8=(L/V)1

o=(UsVS)1

Donde:

S (Area) = (0.006m/ 2 )* x nt = 2.8x10"'m?
L =0.001m

V =9 Vuhts

I= Intensidad en amperes..
Sustituyendo valores:

o= (0.00) /(9x2.8x10*)) 0.227x10°
G10c =9x 10" Mho/metro
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o= (0.001 /{9x2.8x10*)) 3x10°

Gurc: =1.19%10” Mho/metro

4.10 ANALISIS DE RESULTADOS

El infrarrojo nos mucstra quc la reaccion que tiene lugar es del tipo ionico, es decir 1a matriz
cementosa cs resultado de la perdida de grupos H' en ¢! COOH del APA. para dar como
resultado grupos COO’ que sc enlazan con el calcio del carbonato y de la hidroxiapatita; et
desplazamiento de las crestas de fosfatos sc debe a que, por cada calcio de hidroxdapatita que
teaccione con la matriz cementosa se desplaza un grupo fosfato. E! resultado final es un
cemento de alto peso molecular, ya que por cada idon calcio, se enlazan dos cadenas de APA
este cnlace muesira un problemna y es que, de acuerdo a la teoria (1.3), los jones calcio son
hidroliticamente no estables. por lo que el material mostréd una erosidon total (4.5). los
subproductos de reaccion son los fosfatos, el agua y el CO;, por lo tanto, cumple con la teoria
de formacion cementoss del capitulo 1. Sin ermmbargo, al comparar los espectros de infrarrojo de
las cinco formulaciones, notamos que de la formulaciéon uno a la cuatro queda una cantidad de
acido sin teaccionar (banda i717cm’’) es decir. no estan en relacion estcquiometrica y ¢l acido
SE ENCUCALra €n €Xceso, Ya guce s¢ realizaron por ensayo v error. En 1a quinta formulacién. esto
no sucede. por 1o tanto sc comprucba que la teonia de Tkegami & Imai para la dixociacion de
Acido poliacrilico con respecto a la concentracion critica de sal es aplicable para ¢sta sintesis

(fgura 4.6).
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La cantidad de CO; y de agua se¢ determinaron litath di. los

n 3 1

Yy el tiempo de fr do cn la matriz cementosa, como se obscrvo on la figura
4.3, para una mcjor descripcion del proceso, lo dividimos en tres pasos.

1) Se genera CO; en <l interior de 1a matriz

1o que implica que sc formen burbujas
con un volumen variable que depende de 1a cantidad de CaCOy cn cada formulacién, por ésto,

1a expansion volumétrica para cada formulacion cs diferente, para la for

1y 2 al

6 ca’, para la formulacién 3 y 4 son 7 cm’. micntras que para la formulacién cinco esta
expansion es de 3 cm’.

2) Existe una liberacion progresiva de CO; por diferencia de presion entre ¢l gas atrapado en la

matriz y la atmoésfera, este hecho se comprucba con la dismi ion de la id 1

Etrica

original.

3) El agua gencrada al momento de cvaporarsc, arrastra una cantidad de CO,, por lo que el
cemento alcanza un volumen mayor que el inicial pero menor al que tiene durante Ia expansion .
Esta evaporacidon cs la que condiciona ¢l tiecmpo de fraguado en el cemento (tabla 4.8).

Estos pasos con respccto al tiempo, muestran que 1os cambios dimensionales de las primeras
cuatro formulaciones son muy bruscos a diferencia de la quinta donde son paulstinos; csto se
debe a que la matriz cementosa de la quinta formulacion, tiene una tension superficial mayor

que 1a de las otras cuatro, 1o que permite una distribucién de poros mas uniforme y un moldeo

facil.
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concentracién critica de sal de calsio
-]
°
L
=

t

s FY *
IFIT 025 0.50 0.75

Grado de disociacién ()

Grafico de disociacion de lkegami & Imai (1962)
para el dcido poliacrilico

w

Con los valores de carga maxima y tiempo de fraciura que¢ sc mostaron cu la tabls 4.2,
obsenvamos que la resistencia de las probetas es igual (981 N). solo que se fracturan a
diferentos dempos, fisicamente las probetas presentaron una fractura longitudinal, en la que
observamos poros con una distribucion no homogénca, cuyo resultado es quc al aplicar la
carga, cl csfucrzo no sc distribuyc uniformemente, lo que produce fracturas puntuales sin
due tuotonamiento. Al terminar la prucba, las probetas se midicron nugvamente y se comprobo

., 12 no hubo cambio en longitud, ¢sto es, presenta un grado de deformacion permanente, por lo

que ¢l material es viscoclistico. La propiedad de vi lasticidad no permite que el equipo que

sion-def ion (capitulo 2), donde sc

se uso para la prucba. obtenga una grafica tipica de t
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La st i 6Odulo de clasticidad y cl drea total bajo Ia curva que

obticnen puntos como limite

indica la durcza, csta altima propiedad cs importante, ya que distinguc un material duro de uno
fragil. Para determinar esta propicdad en cl cemento realizamos prucbas dc microdurcza, los
valores obtenidos se¢ mostraron en la tabla 4.6, dc acucrdo a cstos resultados se observo que
cuando aumenta la cantidad de CaCO,. ¢l cemento disminuye su durcsa y la carga que sc aplica
es minima, ¢sto sc debe a que la porosidad se distribuye de una manera no uniforme
provocando fragilidad en el cemento

Para tener una idea mas clara sobre la durcza del material éste se compard con otros matcriales

en la tabla 3.9

TABLA 4.9 Dureza Vickers de algunos muteriales.

MATERIAL NUMERO DE
DUREZA
VICKERS (HV)
AMALGAMA 100
MARMOL 100
CEMENTO 191
ALEACIONES 420
Cr-Co

PORCELANA 450




De acuerdo a los valores de la tabla anterior ¢l cemento e¢s comparable en dureza con ¢l marmol

y la amalgama dental, pero es menos duro con respecto a la p ! y las al

como el cemento resistido mas de 10 gramos fuerza se considera un

macroresistente.

Se hizo otra comparacién con los valores pr dio de la resi ia a tr i

Cr-Co;

matcrial  duro

(tabla 4.3 y 4.4) con otros cementos policlectroliticos y con hueso humano.

TABLA 4.10 Propicdad ani de al materiales
MATERIAL RESISTENCIA | RESISTENCIA
A A
COMPRESION TRACCION
N/cm?® N/em®
HUESO HUMANO 14550 10350
POLICARBOXYLATOS 6400 . 1015
DE ZINC
POLIALQUENOATOS 12200 3900
OXIDO DE ZINC- 1300 200
EUGENOL
CEMENTO 1s501.1 19253

*REFERENCIA [30]
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Dec esta comparacion, s¢ observé que el o csm resi < que ¢l policarboxilato de

zinc y los polialkenoatos, que son matcriales de soporte dental de uso comun que estan  »

compresion constante por mordisqueo, sin embargo, csta comparacion na es vilida, ya que son
materialcs compactos y el que s€ obtuvo es paroso (67% de porosidad), pero cs mas resistente

que el 6xido de zinc: 1 que tambi

es compacto y es un Wy que se usa como
cemento de relleno temporal, las propicdades mecanicas que debe tener un relleno de este tipo
(ISO 1988), e¢s que sc remuceva facilmente. que su resistencia a la compresion se encucentre

entre 2 y 24 MPa y un maximo de 35 MPa a tension

Como el cemento cumple con las propicdades ani. !l d

¥ d ] sufre bi
dimensionales, s¢ abre la posibilidad para considerar al cemento, como un material de relleno
obturador temporal

Comparado con ¢l hueso humano, el material es menos resistente. pero por el tamaio promedio
de poro que es de 67um, ¢l cemento permitiria el crecimiento de tejido (tabla 4.11) al usarlo

como material de relleno dsco temporal{ 16]




TABLA 4.11 Crecimicnto de tejido a través de materiales porosos

TAMANO PROMEDIO TIPO DE TENDO ‘
DE PORO (um)
s Ninguno
25

Tejido fibtoso v vascular
40

Hueso mineralizado
50

Hueso mineralizado

6seo0 fibroso

100 Crecimiento dc bueso

75 \ Hueso mineralizado, tejido

observable.
*REFERENCIA [4]

Alos had

qQue y& pt deb agrcgar que el

experi a bios en
la conductividad eléctrica cuando la temperatura de la pastilla se aumenta o disminuye, una

causa probable de cstc comporamiento, cs la presencia de los grupos fosfato que no se
mautienca ligados a la matriz Osa y su porrtami a nivel 1

lar es a
un dipolo. La tempceratura de degradacion del cemento es aproximadamente 196.98°C, por lo

que es factible tomar esta temperatura como el limite superior de respuesta del material. El
limite infeccor no esta definido, ya que Lis prucbas se realizaron a partir de la temperatura

ambiente.

f.a propicdad quc sc describio, uos permite estudiar otras posibilidad

como su 3¢l 2t
como un sensor de temperatura biocompatible.
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CONCLUSIONES




El trabajo que sc desarrolld nos permitid vy aph varias

de caracterizacio
1os procedimicntos para genersr y mancjar las muestras de un material, asi como para buscar las
aplicaciones posibles de un nuevo material

En relacion al material que sintetizamos podemos concluir que:

1. La sintesis no implica un gasto de encrgia ya que lar ion es a bi

2. El proceso de do de los

P es ficil, sin embargo. ¢s muy imporntante medir
con precision las cantidades

ya que la p idad estd en funcion de la cantidad de CaCO, quc

sc agicgue.

3. £l moldeo resultod dificil debido a los cambios dimensionales que sufre el matcerial antes de
fraguar. sin ¢mbargo, s¢ pucde superar con compicsiones sucesivas, al mismo tiempo que se
disminuye ¢l tanwio de poros cn la matriz cementosa

4.Para este material se cumple la teoria de Ihegami & Imai de grado de disociacion contra

congcent yoion critica de sal para el peso molecular del acido poliacnlico emplcado, ya que al

aumentar la concentr

ion de hidroxiapatita v disminuir 1a de carbonatoe de calcio se obtuvo un
material con la fuersa de enlace de los iones calcio para formar unas matriz cementusa qQue ¢s
potosa, dura y resistente a la compresion

<

1'n resultado inesperado fue la conductinvidad eléctrica, ya que tedricamente se esperaba un
material no conductor, sin embargo. no fue asi, ya que se vuehec conductor conformc aumenta

la temperatura, é¢<to da una pauta para una investigacion posterior para s aplicacion como

sensot de temperatura biocompatible.



6. Teori c su apli ion bi cdi es buena., ya quec los materisles de sintesis no son

dafinos para el cuerpo humano, pero sc decberin realizar Ias prucbas dec biocompatibilidad
necesarias para comprobarlo

7. Un problema que presento ¢l material para su aplicacion como relieno de huesos cs la
solubilidad cn agua, sin embargo, csta propicdad se puedec aprovechar para su uso como un
matcrial medicado de liberacion prolongada feabsorbibic Si se desca que este material no se
solubilce en agua, sc tendra que buscar un fijador de iones calcio

8 La aplicacion del cemento como relleno temporsl es factible, ya que los matcriales de este

tipo, pr: an tambié bilid.

d en acido lictico, pero v

10s con id os de vidrio
Su uso como obturador ¢s aceptable por los bios di

quec p a
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REGLAS DE HUND PARA LA INTERFPRETACION CUALITATIVA DE LOS

ESPECTROS INFRARROJOS.

1. Analizar ¢l clemento o compuesto.

1.1 El s quimi pr

1.2 Estado fisico y color,

-3 Pureza
1.4 Componentcs posibles.

Region de S000-1500 cm ™'

w

1 Coansiderar las absorciones mas fuertes.

I

2.2 Determinar la presencia y tipo o bien ausencia de enlace C-H.

2.3 La frecuencia del enlace C-H ocurre entre 3200-2300 cm ™' ecntonces cn dtomo C esta

insaturado o bicn esta presente un compuesto halogenado
2.4 Si se presentan dos absorciones fuertes una por ammiba y otra abajo de 3000 cm "', entonces

hay dos itomos de C. uno saturado y el otro insaturado

2.5 Una banda cerca de 1455 cm ™' indica la presencia de CH, o CHj;.

2.6 Una banda cerca de 1375 cm ™', indica un enlace de C-CH,

2.7 Una banda de intensidad media cerca de 725 em ', indica una cadena de 4 o mis metilenos.

3. Determinar si es posible el tipo de compuestos presentes.

de bandas de resistencia media entre 1500 y 1600 cm ' indica 1a

3.1 Lapr ia o
presencia o ausencia de aromaticos.

3.2 La presencia de una banda media entre 1650y 1610 cm™'  indica la presencia de olefinas.
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ESTA TESIS N8 DEBE
SALIR BE LA BIBLIOTECA

3.3 La presencia de una banda débil cerca de 2210 ¢ ’, una media de 3250 cm ™' o bien de

2115 cm™' indica la presencia de derivados acetilénicos

idere I §

3.4 Si existe ¢l CH: pero no el CHY-CH,

3.5 Si el CH; y CH\ estan presentes y no hay ar

tenga compuestos alifiticos,
3.6 Después de determinar cf tipo de compucstos, lea el tipo de olefina, nimero y posicion de

substituyentes aromaticos.
3.7 Si danjcamente estan prescntes de 3 a 10 bandas con diversos anchos, o si se asignan

vrginicos de bandas que no llevan a ninguna parte, considere la posibilidad de inorginicos.

4. lnterpretacion de bhandas fuertes. Si las lineas de una banda estin por encima de un grupo
funcional, proceda a determinar todas [as absorciones de los grupos quec estin presentes,

clasificarlos tan preciso conio sea posible
< !, proceda a observar las bandas

A continuacion concentrece en la region de 1350-650 cm ©

mas fuettcs.
6. Cuando ya tienc una preinterpretacion de la muestra con la presencia de posibles

compuszstos. 5108 inirarrojos se comparan con infrarrojos ya identificados.
7. l.a prescncia de bandas cerca de 3350 a 1645 cm ! indican la presencia de agua en Ia
tmuestra

REGIONES ESPECTRALES IMPORTANTES EN EL INFRARROJO

Region de tension del hidrégeno 3700 A 2700 cm ™t .La aparicion de fuertes picos de

absorcion en csta region gencralmente cs resultado de una vibracion por tensién entre un

atomode hidrogeno y de alguna otra substancia. Los picos de absorcion en la region de 3700 a
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3100 cm "' sc dcben ordinariamentc a varias vibraciones de tensién O-H y N-H, tendiendo a

aparccer la primera en niimeros de ondas mis altos. Los enlaces O-H son a menudo mias anchos
que los enlaces N-H y solo aparecen en disolventes no polares diluidos. El enlace de hidrogeno

tiende a ampliar los picos y desplazarlos hacia nimeros de onda mas bajos.
Las vibraciones del cnlace C-H alifiticas s¢ encucntran en la region comprendida entre 3000 y

2850 cm ' . Muchos compuestos alifiticos ticnen un numero de enlaces C-H suficiente para
hacer un pico prominente.

El enlace C-H acetilénico es fuerte y aparcce alrededor de 3300 cm °'. El hidrégeno del grupo
carbonilo de un aldchido produce un pico claro en la region de 2745 a 2710 cm "'

REGION DE DOBLE ENLACE COMPRENDIDA ENTRE 1950 Y 1550 cm !

La vibracién de tension del carbonilo, se caracteriza por absorcion en toda esta region

{dehidos, acidos, idas y carbonatos tienen picos de absorcion alrededor de 1700

Cetonas,

cm ~! Esteres, cloruros icidos y anhidridus acidos tienden a absorber en numeros de onda
ligeramente superiores; es decir 1770 a 1725 cm ™",

Los picos de absorcion que surgen de vibraciones de tension C=C y C=N cstan situados en la

ama de 1690 a 1600 cm "'.La region comprendida entrel650 y 1450 cm | proporciona
& P

informacion importante sobre los anillos aromaticos. Compuestos aromiticos con un bajo

grado de sustitucion exhiben cuatro picos cerca de 1660, 1580, 1500 y 1460 cm ™.
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REGION DE TRIPLE ENLACE ENTRE 2700 Y 1850 CM™*

< R 1

Un namero limitado de grupos absorbe en esta region; su pr ia cs
tension de un triple enlace en un pico de 2250 a 225 cm ™' para -C=N, en 2180-2120 cm !, para
=Nz C-y en 2260-2190 ¢cm "' para -C=z C-

REGION DE “HUFELLA DIGITAL” ENTRE 1500 Y 700 com -1 .

En la region de huclla digital se encucntran algunos imponantes grupos de frecuencias, entre
ellos figuran la vibracion de tension C-O-C en dteres y ¢steres de 1200 cm -1 y la vibracion dc

! .Algunos grupos inorganicos como sulfatos, fosfatos nitratos

tension C-Clen 700 a 800 cm ~

y carbonatos absorben también en nimeros de onda inferiores a 1200 cm
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