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JUSTIFICACIÓN Y PLANTEAi\lIENTO DEL PROBLE:-.L·\ 

1-1. revisión de la literacurn nos índica c1ue se han realizado nurnerosas invesugaciones 
sobre el material dental humano pero básica1nente enfocadas a la dentina \ºal es111alte dental y 
rnuy pocas in''eSÚf,>aciones que se avocan al escucho del ce111ento dental hu1nano. 

Hasta ahora, en la mayoría de los estudios sobre el cernento <lenta) hu111ano han tr:Ha<lo 
de dar una pri1nera caractcnzacíún en cuanto a su estructura y co111pns1C1Ón lo cual nos ha 
permitido un prirner acerca1n1ento a sus caracteris11c:1s. No obstante este desarrollo, se tienen 
aun grandes <ludas acerca <le su forrnac11-,n en cuanto a su 111orfologÍ:I, con1posiciún \" 
estructura. Es por lo anterior que es nnponante realizar rn\•esugacrones c¡ue profun<licen el 
conocirniento de estos rubros ya c¡ue e< >111< > cunsecuencra obten<lri:in1os un n1e1or 
enten<linUcnto de este 1natcnal procurando un b<.·netic10 directo a la soc1e<.lad. 

Con el objeti,·o <le colaborar en la caractenz:1c1<'•n del cen1ento dental burnano es que 
enfocamos este trabajo de tesis a un estudio basado en las técnicas actuales <le n1:Íxuna 
resolución, con10 son: 1111croscopía <le fuerza at<»m1c:1 (:\Fl\f), <le barrido electrónico (SE:-.!), y 
de transrms10n clt:ctrónica (l"Ei\I), así como <.'spectroscopía por <l1spers1ón de energía 
electrónica y por rayos X (H.X), con el fin <le determinar con mayor prec1s1ón la morfologí:i, b 
estructura y la composición del cemento dental hu1nano. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIQE~~ 
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INTRODUCCIÓN 

Las células responsables ele la fonnación del ce111e1Ho se conocen con10 
ce11"1entoblastns o fibrobbstos localizados en el liga1nento periodontal. 1 ~stas células tienen su 
origen en el folículo dental. sin <.:1nbargo. los cctnent<>blastns son la prunera fuenre para la 
formación del ce111ento durante el desarrollo denta1·io y post-erupciona!. l ·:sras células se 
localizan cerca de la superficie de apos1ei1'>11 del ce1nento y poseen la ap:uienc1a típica de una 
célula productora de tnaíz. 1nuy sen1e1antc a los osceoblastns. Los cen1ctlloc1tns son 
ce1nentobl:1stos <JUe <JUedaron arrapados en la tnatriz yue ellos n11s1nos prodtqeron. Estos. 
están localizados denu-o de b 1na1nz n11nerahzada de cetnento \. poseen un n1L·nor nl\·cl de 
síntesis de 111atriz lo <JUe prácticatnenle !ns hace 1net:1br)hcan1ente inactivos. 

El cen1ento es el te¡tdo co11eCt1\·o calctficadu <¡uc cubre la 1·aiz del diente desde b uniún 
amclo-cetnerllarta hasta el :íp1ce. Este es uno de los n1:Ís unportantes con1pon<:ntes del aparto 
de unión poryu<: es el s1110 en el cual bs fibras del lig::unento penodontal se 1ns<:rtan en el 
diente. Histológicatnente el cernento <:s 111uy parecido al hueso Y a l:i dentina. sin ernbargo. este 
cuent.'l con caracterísricas únicas <¡ue lo hacen diferente. 

Este tejido hasta hace alh'l.1nos a11os hahí:1 sido clasificad<> co1110 ce111erno pnn1ano y 
cemento secundario. pern actualn1ente se usa una clasificac1<'•n 111:" específica basada en la 
presencia o ausencia de células y en la orga111zac1ón de fibras de cuLígena. I ·:sta clas1ficac1.>n se 
divide en cemento acelular afibrilar. :tcclular con fibras extrínsecas. celular con fibras 
intrínsecas. acclular con fibras intrínsecas y celular co1nbinado estrauficado. 

Bio<1uí1níc:1111ente el cetnento esta fonna<lo por una n-1atnz inorgámca de la cual 
aproxitnadamcnte el 50° o es h1droxiapatHa, yue puede presentarsL' tanto cuni.o un:i celda 
unitaria hexagonal co1110 una celda rnonoclínica (1). el otro 50° o esta iorrnada por una rnatnz 
orb>áníca cmnpuesta prcdoni.inantcmente por colágena upo 1 v lll (2). De acuerdo a lo 
reportado poi· (;ross et al. [3). las tnuestras de hueso rwnen una rebciún Ca/P de 1.5 
(porcentaje atúnüco). 1n1entr.1s <¡ue la este<¡u1on1etría de la h1drox1apa11ta pura es LÍe 1.(, 7. :\ su 
vez S. l\L Cool (4) reporta un::i razún de Ca/!' entre J,(,9 v 1.71 para el cen1ento dental 
huni.ano. 

Es en este senndo <1ue se genera de furn1a natural. y el cual es el ob¡et1\'0 de este 
trabajo. tratar de precisar en cierta fonna la 1nfonnac1ón que se tJt·nc en cuanto a b estructura y 
composición del cen1ento dental hum:tnu acornpaúado del esn1d10 de su n1orfologfa con el fin 
de obtener una caractenzactón de c!1cho tnatenal yue nus pernuta entenderlo en su 
funcionamiento y prnn1ue,·a el LÍcs:urollu de 1nas investigaciones a fines a este ten1a. 

E.l ob1c11\•o <}ue pcrsegtn1110,,, por tanto, en este trab:i¡o Je tests ..,,, l:i caractenzac1ón del 
Ceni.ento l)ental l-iu1nano en una pntnera 111,,1an<.:1a con alguna" técnicas de nucroscopu de alta 
resolución co1no son :--hcrosc< >pía de Fuerza .\tónuc:t. de B:1rndo Elcctróruco. y de 
Transmisión. asi como R:1yos X y Espectroscopia por L)1sper.;1ón de Energía. Estas técnicas 
serán abordadas de forma cu que sea sencillo su entendimiento y sin adenu-arsc demasiado en 
las b,1ses teóricas va que no debemos de perder la noción de que est= son técnic.'ls de 
caracterizaciún. adcn1:ís de procurar yue la lectura de este traba10 se:1 adecuada para c!iferentes 
personas en diferentes :ín::ts cnn10 '"n la Física. la ()dontoloh>Í:J e incluso la '.\:CdKma 
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Con el fin de lograr dicho ohJefl\'o esre rrahajo cuenta con una estructura de desarrollo 
progresi,·o en el cual se mezclan algunas técnicas para poder hacer sencilla la cornparaciún de 
la in formación que nos proporciona cada una de ellas, por ejernplo. aunque la técnica <le 1 ~DS 
es una herran1ienta coi11ple111en1aria de SEi\1, i111nedi:ua111ente después de las un:ígenes de 
barrido de SE.\! se colocan las de :\ l'i\I con el fin de percibir la c:1hd:1d complernentana de 
:unbas técnicas, incluso est:ts i111ágenes se rnezclan c< >n respecto a la zona que se estudie del 
diente. [)espués de SEi\I y :\l'.\I se realizo el análtsrs <¡uírnico del ce111ento, este an:íltsis se 
desarrollo de fonna localizada en toda la regr<>n <¡ue est:'1 co1npuesta por el mistnn, Finalrnente 
se concluye con el análisis por TI ·:i\I en la cual se describe la estructura cristalma de la 
hidroxiapatita inostrando los patrones de drfraccrc>n de algunos rnono-cristales y poli-cristales 
los cuales reafinnan lo <¡uc se conocía de la estructura hexagonal de la hidroxiapattta '1ue fue 
especificada previarnente por un análisis de espectotnetria de ra\"os X, de este análisis t:trnbién 
se obru,·ieron n1:ís datos con respecto a la cristalografía. 
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ANTECEDENTES TEÓRICOS DEL CEMENTO DENTAL 
HUMANO 

DESARROLLO 

Después de la con1plcta f<>rn1ac1<.>11 de la corona. las células del epitelio interno y 
externo del esmalte forn-ian una bicapa de células conocida con10 zona ep1tchal radicular de 
1-ler~vig. Las células del epitelio intcrtl• > dcl cstnalte inducen a las células adyaccntes a 
diferenciarse en odontoblastos y subsecuc11te1nentc a introducir la 1111nc·rahzac1ón en la raíz (5). 
En el ser humano la zona epitelial de l lenw1g e,; des1nteg1·ada \' n<• cubre 111:is que la cara 
externa de la predentina 1·ec1én fonnada .. \ lo L11·g" de las gnetas c¡uc su frc la zona ep1tclial se 
permite el contacto directo dc la dent11L1 rcc1én f, •nnada con el tcpdo corH:ctÍ\'O del folícul< > 

dental. J_1s células den\·adas de cste tepd<> c<>11cct1'·" son bs responsahlcs de la fonnac1<)n del 
cen1ento. Estas células pruner<> fonnan C• •111p;1n1111ent< •s e< >ll el pn •ceso celular c¡ue dcn1arc111 
las fibras intrínsecas de col:igena l:ts cuale,. "''n paralelas al eJe 111a\·• •r de l:t raíz del diente. l.a>­
fibrns extrínsecas se fortnan de,.pué,.. l.•" C< •tnpart1n1c·nt< '" extracclubres regulan b 
arquitectura de las fibras principales y s< >ll ta111b1i·n necesarias para la fort11ac1ón de bs fibras 
intrínsecas. Llna vez c¡ue el cernento "" forrnado. !:is células retractan sus procesos y fonnan 
fibras intrínsecas alrededor de las fibras pnnc1palcs. El cen1ento se <leposita en la superficie de 
la raíz durante el desarrollo del dientc o >-t1hs1gu1cnte a la e1·upc1ún de esros durante su func1ún 
nonnal. 

J_1s células responsables de la ion11ac1<->n del cerncnto se conocen corno 
ce1ncntoblastns o fibrnbbstos localizad< >s cn el hga1nento penodontal. 1 ~sta~ células tienen su 
origen en el folículo dental, sin en1barg<>. los cernentoblastos son la pnn1era fucnte para la 
fom1ación del cernen to durantc el dcsarroll< 1 dentanu y pust-erupc1onal. Estas células se 
localizan cerca de la superficie de ap<.>s1c1ún del ce111ento y poseen la ::ipanenc1a úpic::i <le una 
célula productora de n1aíz, nlll\' sernqantc a !ns osteoblasto,,. Los ce111entuc1tos son 
cemcntoblastos quc c1ued:iron atrapad< 1s en la 111:unz ciue ellos n-11sn1os produ¡cron. Estos. 
están localizados dentro de la rnatrtz 1111nerah:1ad;1 de cernento y poseen un nienor ni\•cl <le 
síntesis de 111:1lnz lo que práctican1entc los hace 111etabúhcame1ue macrl\·os. El papel que 
juegan los fibroblastos en la cen1cntogéne,..1s a b fecha resulta poco claro. Sin en1bargo. células 
mesenquin1atosas del hgarnento penodontal se cncuentran forn1:1nclo laguna,. de la,. células que 
tienen el potencial para d1fc·renci:irse tanto en fibrubbstos del ligamento penodontal, con10 en 
cctnentoblastns depend1cntes de su locahzac1i>n y de la cxposrctón a agentes Ulductorcs. 

CJ\lL-\CTERbTlC:\S GENEIL\LES 

El cernent<> es el tc11do conectivo calcificado que cubre la raíz del <lrente desde la unión 
an1clo-cementana hasti el ápice. Este es uno de los rn:ís u~1portanres cornponentes del aparato 
de unión porque es el sitio en el cual las fibras del ligamento pcrio<lontal se Lnsertan en el 
diente. Htstológicamentc el cemento es muy parecido al hueso y a la dentina, sin en1bargo, este 
cuenta con características únicas que lo hacen diferente. 
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Este tejido hasta hace algunos arios había sido clasificado como cemento primario y 
cemento secundario, pero actualrnente se usa una clasificación rn:ís específica basada en la 
pre:<encia o ausencia de células y en la organización de fibras de col:igena. 

1. Cemento acelular afihrilar: l .ocahzado en la unión an1elodenunana, su estructura 
consiste en un:l 111atriz hornogénea sin células ni fibras col:igenas. 

2. Cemento acelular con fibras extrínsecas: Localizado desde la porción cervical hasta 
el tercio 1ned10 del diente, es carente de células, pero sí conuene fibras de Sharpey 
in,:olucradas en el :lncl:qe del d1en1e . 

.3. Cemento celular con fibras intrínsecas: Cubre las superficies apicales e 
interr:Idiculares, tan1lnén es encontrado en lagunas de reabsorción y sitios <le fractura. 
Los cen1entoc11os est:in ptTsentes 1unto con las fibras colágenas y este cen1ento parece 
estar relacionado con la reparac1ún y adaptación . 

.+. Cemento acelular con fibras intrínsecas: Es similar al cen1ento celular con fibras 
e:<trínsec:Is. pero carece de células. Este cemento ocupa las superficies apicales e 
interrad1culares. 

5. Cemento celular combinado estratificado: Este cen1enro posee fibras intrínsecas, 
extrínsecas, ce1nentoc11os, e irn·olucrado en el anclaje y adaptac1c"in. 

L-is fibras intrínsec:ls y extrínsecas son dos sistemas de fibras con d1ferenres funciones. Las 
fibras intrínsec:¡s corren paralelas a la superficie radicular y se cree que uenen la función 
primaria de reparar con1ponentes producidos por los cernentocitos. En contraste las fibras de 
Sharpey o extrínsecas, se encuentran fonnando un :ín¡.,>Ulo recto con la superficie radicular y 
son las responsables del ancla1e del diente. 

BIOQUÍMlC:\ 

Bioquí1nica1nente el cen1ento est:í fonnado por una matriz inorg:ín1ca de b cual 
aproxin1adan1e111e 50° o es 111drox1apat11a y una tnatriz orgánica compuesta predominantemente 
por colágena tipo 1 y 111. Esta rnatriz org:imca también contiene una vancdad Je proteínas no 
col:igenas, con10 la s1aloproteína Ósea, º"teopontina, tenascina, fibronectina, osteonectina, 
osteocalcina, glucosarnmoglucanos y proteoglucanos [6]. 1--i sialoproteina ósea con nene la 
secuencia de aminn:icidos H.(;}) gue confiere la propiedad de adhesión celular y t;unb1én es 
asociada " la tninerahzacrún Jurante la cemencogénesis [7], [8]. La osteopontina es otra 
proteína de adhesión presente en el cernento y esta asociada con el cemento acclub.r en el 
desarrollo de los 111c1s1\·os de ratones [9}. El cemento secuestra muchos factores de 

crecimiento incluyendo FGFa y FGFb, proteínas morfogenéricas de hueso, TGF-(3 e IGF-l y 
receptores par:1 factores de crecuniento (6), (7), encontrarnos además componentes 
glucosaminogluc:1nos como el :ic1do lualurónico, dermat:i.n sulfato y conJroltln sulfato, estos 
compuestos al parecer parucrpan en b fon~1ación de la matnz nunera.hzada del cemento, sin 
embargo. hasrn ahora, se desconocen las células responsables de la producc1<">n Je dicha maa:iz. 
Las recientes e\·1dencrns indican que el sistema de fibras cxtrins~cas es producid0 por 
fibroblastos desde el ligamento pctiodonw nuenttas gue las fibras intrinsecas son formadas 
por cemcntoblasto,, originados de los espacios endostcales del hueso al'l:eolar [10), [11). Hasta 
la fecha el cuJr1,·o de cementoblastos v el estudio de sus ~actcrísucas ha rcsultado dificil, 
debido a que se cree gue sus progcn1tnres se encuentran en cspaaos de hgarncnto penodont~l 
y en los esp;icios endoste;,ilcs del hucs0 alveolar [10). Sin embargo ccmcntoblastos putanvos 
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aislados y expandidos en culti~·u a partir de un cen1entoblastoma humano en cultivo, ha 
podido aisbr proteínas específicas del cemento (12) 

El cemento radicular ha sido generaln1ente considerado similar al hueso por tener 
propiedades parecidas a este ya guc los cen1entoblastos y osteoblastos comparten 1narcadores 
biológicos como la fosfatasa alcalina (1\l .P), osteoponrina (OPN), osteocalcina (OCN), 
sialoprotcina ósea (BSJ>) (10), etc. Sm en1bargo, las funciones que el cemento radicular 
clesernpeña son diferentes a las <le! hueso alveolar. 

Co1no se puede inferir el estudio del cen1ento se ha desarrollado de una forn1a en b 
que se puede conocer una gran canuda<l <le 1nfonnación <le este, pero se sigue manteniendo la 
tendencia principal a tratar al cen1ento dental hu111ano con10 un hueso, no obstante se han 
encontrado algunas características guc lo diferencian <le! mismo. Estas características las 
pode1nos analizar, apltcando las técnicas 1nodern:1s <le caracterización n1icru estructural, <le 
co1nposición quínlica, de 1norfnlogía superficial y estructura cristalográfica, por n1edío <le 
n-iicroscoprn de alrn resoluci(,n, en particular en este trab:qo ~1provecharen1us las céc1ucas de 
nucroscopia de fuerza atún1ica (:\F:--1) de barndo electrónico (SEl\I), nucruanálisis guínuco 
(EDS), de transmisión clectrómca (J"E:--1) y <lifracc1<>11 de rayos X, las cuales serán explicadas 
ele una forma descriptiva a continuación. 
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CAPITULO 1 

TECNICAS DE MICROSCOPÍA DE ALTA RESOLUCIÓN 

MICROSCOPÍA DE BARRIDO ELECTRÓNICO 

El 1111croscop10 electrónico de barrido (SE:\l), es un instrumento diseñado 
principalmente para estudiar la superficie de lus sr1hdns sobre grandes amplificaciones por lo 
cual desde este punto e.le vista el SE!\! puede ser cotnp:uado con el nucroscopio ópáco. 1--is 
ventajas que presenta el SE!\1 son no solo una 111ayor resolución y profundidad de can1po sino 
también beneficios adicionales en la fonnac1r1n de m1:igenes. Esto es debido a que la 
interacción de los electrones con los súltdos es rn:ís diversa que b 1nte1·acc1ón de los fotones. 

Las imágenes en el SE/\! se forman por un n1ecan1sr110 nn1\· dtsnnto al que se unliza en 
el microscopio ópuco. 1--is iinágenes son construidas punto por punto, de una forma sitnilar a 
b usada en una pantalla de tele\.·1sión. En esta téc111ca un haz n1uv fino e.le electrones de alta 
energía es enfocado en un punto sobre la rnucstra, esto ocasiona la emisión de electrones (en 
un gran rango de energía) desde ese punt• 1 <k· b superficie de la n1uestra, estos electrones 
emitidos son colectados para gener:1r una serial eléctrica c.1ue es an1phficada, si esta señal es 
usada para 1nodular la Ultensidad de un haz de electrones en b pant~1lla del tubo de rayos 
catódicos (TRC) se puede forrnar un punto de la 1n1agen sobre la p:unalla del TRC; para 
construir la 1111agen de la n1uestra, el haz de electrones del SE!\! barre un área de la superficie 
e.le la nusn1a, 111.lelltras <1ue el haz de la pantalla del TRC barre un patrón geométrico siintlar, en 
resun1en, la iniagen de la pant:1lla del TRC es entonces un rnapa de las intensidades elecuónicas 
provenientes de 1:1 superficie de la rnuestra. 

RESOLUCIÓN 

La resoluctún es la cualidad rnas unpurrante par:1 cualquier nucroscopio, y con una 
muestra ideal es a lo más igual al diámerro del haz electrónico en el lugar en donde incide sobre 
la superficie de la rnucstra, en el niejor de los casos, el durnetro del haz puede ser de 5 nm que 
es niucho rnayor <¡ue b resolución de 300nm del rnicroscop10 óptico, Sin embargo, la 
resolución en el SE!\1 depende en mucho de la naturaleza de la nl.uestra y del modo de 
operación del 1nstrun1ento por lo que norn1alrnente se ucne una resolución e.le 1 Snm 
aproxin1adamente. La arnplificación esta dada sm1plemente por la razón de las longitudes de 
los lados de la pant:1lla a los del patrón geon1étnco del barndo, la cual es variable desde los 20X 
hasta -.:alares superiores a 1 O'X. Una de las ventaps con las c.¡ue cuenta el SE~1 es _la sencillez 
de la preparación de las rnuestras par:t su observación. cspecialinente para materiales 
conductores, aun<¡ue para rnateriales aislantes se pueden tener un poco de dificuludes pues en 
ellos se puede gcne1;tr una :1cunl.ulación de car)...>a proven1<:ntc del haz de electrones pnnurio. 
Esu carga acunl.ulada desvía unto el haz incidente corno la trayectona de los electrones 
colectados, dando lugar a iin:igenes distorsionadas, en estos casos las muestras pueden 
exarninarsc a un -.:olta1e de accleraaón reducido, donde la. emisión de electrones desde la 
superficie de la n1uestr:l puede babnccar la rapidez de arribo de electrones en el haz, o bien, 
cubriendo a la niuestra con una capa delgada de 111atcrul conductor. 
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La siguiente figura muestra un di:1gr:1111a esquemático de un SEi\l típico cuyos 
componentes esenciales son: 

1. Un cañón electrónico, para producir un haz estrecho de electrones acelerados a través 
de una diferencia de potencial de hasta 50k \'. 

2. Dos o tres lentes para enfocar el haz ekctrún1c<> tan finan,ente corno sea posible. 
3. Un sisterna para des'\·iar el haz sobre d parn)n gcornétrico <le la muestra. 
4. Un sujetador de muestras que pern11ta n10'\·tn11ento, inclinación y rotación de L-i 

111uesua. 
5. Un 1nétodo para colectar y :unplificar los electrones erniu<los. 
6. Tubos <le rayos catódicos para desplegar la 1111agcn. 
7. Circuitos electrónicos que suministren y controlen el cañ<°>n electrónico, el voltaje de 

aceleración, la corriente en las lentes, el generador de barrido y la arnplificación <le la 
señal. 

8. Un sisterna de vacío de alta capacidad para rnantener una presión por debajo de 10 5 

Torr y permita una rápida evacuación después de c:unbiar la n,uestra. 

---.....-~---;voltaje de aceleracion y 
corriente de filarriento 

rriente 
ente 3 

.M-........ +--.~--icon trol amplificador 
de barrido amplificación 

1------<< ~--....--~ 

1 bombas de vacio 1 

Figura 1.1 Diagrama esquemático del Microscopio de Barrido Electrónico (SEM) 
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FORMACIÓN DE IMÁGENES 

El contraste de las itnágenes obtenidas en el SE.I\l puede ser explicado por meJio <le la 
en1isión de electrones y de fotones debi<lo al bombar<leo electrónico. La dispersión del haz 
electrónico dent·.-o e.le la n1uestra es causada por las rnúlriples colisiones sufndas por el haz Je 
electrones primario mientras pierde su energía, cae.la colisión e.le suficiente energía pue<le en 
principio, resultar en la ernisiún de un electrón de b. rnuestra. Corno se pue<le ,·er en b 
siguiente figura (1.1) que rnuestra la c.l1stribuciún de energías entre los electrones en1itidos. 

N(E) 

Figura 1.1.- Distribución de energía de los electrones enlÍtidos 

Algunas de las colisiones son elásticas y en tales casos el haz de electrones pnmario 
puede abandonar a la muestra sin perdida significativa de energía, sin embargo la n1ayoría de 
las colisiones son inelásticas por lo cual existe un pico pronunciado en La distribuciún Je 
electrones emitidos a energías entre O v 50 e\'. 1 .:1 fom"la del espectro e.le clect.runes 
secundarios \•aria poco de rnatenal a n1atenal. el prco se corre a energías n"lás altas con 
funciones de trabajo nüs ba1as. sm en1bargo. b en11s1ón secundaria total es mayor para 
n"laterialcs con funciones de traba10 más altas. pnr lo que se puede esperar un contraste poco 
perceptible que resulta de las diferencias en la función de trabajo en diferentes regiones de la 
muestra. 1-"l cantidad de e1111sión en la región de los 100 eV a la energía pru11an;1 se 
incrernenta linealmente y de rnanera n1uy rápida con el número atÓnlÍco hasta un valor 
alrededor de Z=45, después n1:ís lcntan1ente para los elementos de número atónlÍco n"lás alto. 
Si los electrones secundarios son exclui<los polanzando la rejilla del colector negativamente se 
puede obtener suficiente contraste Jebido a variaciones en el nÚn1.ero atónlÍco incluso para 
rnuestras muy planas, gracias a este contraste y en cond.tcinnes óptinus se pueden distinguir 

derncntos con núrncros atÓnlÍ..:os a<l;-acentes de hasta Z==20. 

Si la superficie e.le la muestra no es 01.U)' suave, el contraste debido al relieve supcrticL-il 
(contraste topográfico) es probable que sobrepase al contraste por número atÓnlÍco. Esto es 
dt·bido a que la eficiencia de electrones prinurios y secundarios es dependiente unto del 
ángulo de incidencia del haz electrónico como del ángulo de colección de los electrones 
cn"litidos. 
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L-i cun·a de distribución de energía de la figura 1. 1 contiene una estructura fina 1nuy 
útil. Cuando un elecrrón en una capa inrcrna de un átorno en la muestra es expulsado por un 
electrón de aira energía (proveniente del haz prin1ario), el átorno puede regresar a su estado 
base o a algún estado de 1ncnor energía de dos 111ancras. En cada caso un electrón de una capa 
externa cae hacia la vacancia de la capa interna y se libera energía lo que trae como 
consecuencia la c1nisión de un fotón y en otro caso la expulsión de otro electrón de capa 
externa, la emisión del fotún lleva a un espectro de ra~·os X característicos n1Íentras <1uc la 
cnúsión del electrón es conocida como efccro .·\ugcr; Estos efectos son 1n1portantcs en el 
análisis 1nicrocstruc1ural, ya yue las energías de los electrones o de los fotones <JUC son 
enúridos son características de los elc1nentos de los cuales pro\·ienen por lo <-}Ue la 111cd1ción de 
estas energías pro\•ee un anális1>' quí1nico cuahtall\ºO n11c111ras <¡ue la 1ned1c1<)n de la mtcnsidad 
proporciona un análisis cuantitativo. 

1-" em1s1ón de luz visible por el bo1nbardco clcctr<)n1co es conocida como cátodo 
lumiruscencia <¡uc es un efecto n1enos general que la en11s1<>n electrónica va que la intensidad y 
la longitud de onda que son emindos dependen del material, un análisis quín11co cualitativo se 
puede llevar a cabo nüdiendo los par:irnctros de la cnusión de la luz. 

Los rayos X car:1ctcrisucos pueden ser uuhzados tarnb1én para Llevar a cabo la 

determinación de la con1pos1C1Ún c.1uínüca de un 1natcnal, pues las líneas K,, K¡1 l."'' etc. de los 
rayos X carnctcrísucos son producidos cuando el haz electrónico expulsa electrones de las 
capas atórnicas K, L, etc. de los elerncntos que cornponcn la muestra y esos niveles son 
llenados por electrones de una capa atómica de n1ayor energía. Esta diferencia de encrgb de un 

electrón cayendo hacia un ni\·el rnás bajo pnl\"oca la emisión de un fotón de frecuencia v 
definida y que es característica del elemento en cuestión y que es expresada por la ley de 

Moscley: 

·.,,a: z -e. (1) 

en donde Z es el nún1ero atónuco del elemento y C es una constante para cada upo de línea 
característica. Mediciones de la longitud de onda así como la intensidad del fotón emitido 
proporcionan un análisis quínuco cualitafrn~ o al menos sernicuantitativo, en el SEI\1 este 
análisis puede ser llevado a un:1 escala n1uy pequcila, pues el haz de electrones se mantiene 
estacionario sobre un punto de interés siendo analizados los rayos X enútidos. si el haz es 
barrido con10 es usual y la intensidad de emisión de r;1yos X. que es característica de un 
elemento parncular, es usa<l:i para n1o<lular una pantalla <lel ºTRC, se puede obtener una 
fotografia <le b distribu.:1ón de ese elemento sobre la n1uestra. 

ESPECTROSCOPIA POR DISPERSIÓN DE ENERGÍA 

Los rn1croscopios de barn<lo convenc1onales no están eqwpados con detectores de 
rayos X, pero "e cuenta con dos upns diferentes como s1 fuesen accesorios. en uno de ellos se 

utiliza un cnstal de distancia interplanar conOCida d. b longuud de onda A. de los rayos X es 
medida por la difracción prm·ocad,1 por los planos crist:W.nos usando la ley de Bragg. este haz 
difractado es medido por un contador: Este méiodo es conocido corno método dispcrsivo o 
de longitud de onda dispersa \X'US (\X'a\·clcnght Dispe.rsive X-ray Specttoscopy). en el que uiu 
sob longnud de onda es 1ned1da a b \·cz por lo que es usual tener 8 o 9 criswcs 
mcercambiablcs para cubrir d rango de longitudes de onda. En d método de energía 
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dispersiva EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) el rango completo <le longitudes de 
onda es n1edido y desplegado sirnulránearnente con10 un espectro de intensidad contra 
longin1d de onda o energía, esto se logra rnediante un detector de estado sólido, que produce 
un pulso de voltaje proporcional a la energía de cada fotón incidente. Estos pulsos son 
clasificados, medidos y contados para generar el espectro final, la seilal de los picos espectrales 
puede usarse para rnodular la irnagen, dando así una gráfica de la distribución de cada 
elemento. 

En el análisis <-¡uín11co usando r:n·os-X <-'X1"te una dificultad técnica en la detecc1ún de 
elementos ligeros, cuya radiac1(>11 se caracteriza por tener una longin1d de onda larga, por 

ejemplo para el carbón K" (4.5nrn), esto es dclndn a que estos rayos X son f:íc1ln1ente 
absorbidos y difíciles de difractar por cnsrales ordinarios disponibles, adetnás de encontrarse 
fuera del rango de detección de algunos detectores de estado sólido. :\ este respecto en el 
análisis de rayos X de elementos ligeros, el método de longirud de onda dispersiva \VDS, es 
muy superior con1parado con el de "nda dispers1,-a FDS, además c_¡ue para los rayos X de los 
den1ás elementos el tnétodo de El)S es n1uy exacto y tiene rnayor resolución. Sin e1nbargo 
estas \'entaJas no son conclusivas cuando un espectrúrnetro es usado como accesorio de un 
sr;:l\I, el m1croan:ílisis por rayos X puede ser ún1ca1nente sen1icuantitativo en este instrt11nento, 
ya que se itnponen constricciones especiales en la ópuca electrónica y de los rayos X y en la 
muestra si se requiere hacer un análisis exacro. El n1étodo de energía dispersiva posee una 
111ayor rapidez de análisis, unido con un funcionamiento adecuado para muchas aplicaciones. 
Lo anterior, son las razones por las cuales el espectrón1etro de EDS es m:ís unlizado en el 
SE!\!. 

Se dispone de vanas técnicas <.¡ue nos pueden proporcionar análisis quínucos 
cualirativos y cuanÚt.'lÜ,:os de una atnpha \"ariactón de cleme111ns a escala microscópica. El 
análisis por m1crosonda electrómca es la n1ás desarrollada y uulizada. C)tras técnicas de análisis 
de composición son: la espectroscopia electrónica _·\uger. el análisis de en11s1ón de iones 
secundarios y análisis de 111icroprueba-l:iser. :\ continuación se describe la prirnera de las 
técnicas. 

J_-. óptica electrónica .Je la n11crosonda (o microanahzador) es generalmente similar a la 
del tnicroscopio electrónico de barndo, pero existen un nú1nero de diferencias n1enores entre 
el diseño de la microsonda v el del microscopio clectrúnico de barrido; por ejemplo, una 
rnicrosonda requiere de una mayor cornente en el haz y Je un ,-oltaJe de aceleración rn.-ís alto 
para obtener una suficiente intensidad de rayos X para 1ned1das exactas y para las líneas de 
energías de rayos X de alt:1s energías. En la nucrosonda uno es capaz de ver b muestra c9n un 
microscopio óptico durante el anáhsis, la geomerria de los rayos X y la posición de la muestra 
deben de ser disci"iadas cuidadosamente para asegurar un buen funcionamiento del 
espectrútnetro. 

1 .a precisión en n1icrosonda electrómca esta liinit.-.cfa por el ruido estadístico. Este es 
debido a la naturaleza alc..-atona de la emisión de electrones desde el c:iñón y por lo tanto a la 
emisión de rayos X desde la muescra. ocasionando ruido en el rnicroaruilisis de rayos X El 
procediniiento normal en microan::ilisis es comparar b rapidez de conteo para un elemento 
dado. primero del área sobre la muestra baJO análisis luego por un estándar del elemento puro 
o de una aleación cuya composición sea conocida de n1anera ex:¡cta_ La razón de las 
mtensidades del material dcsconoc1do al estándar, k, es la medida b:isica_ En la práctica se 
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encuentra que una precisión en k 1nenor al O.S'Yo se obtiene en instnunentos modernos con 
tiempos de conteo de 100 segundos cuando k.>0.1, implicando una concentración del soluto 
por arriba del 10°/o; los errores estadísticos en k para un tiempo dado de conteo se 
incrementan rápidamente por debajo de este \•alor, de rnodo que se rc(1u1cren tiempos largos 
de medición a medida que el análisis se aproxime a los límites de confiabilidad. Para obtener 
una exactitud general con esta precisión, debe tenerse n1ucho cuidado para excluir fuentes de 
error: corrimiento e incertidu1nbre en el voltaje de aceleración, corritnientos en b posición de 
la muestra, cte. El problema es ahora convertir k en Ya)orcs para la composición quínuca, sin 
perdida de exactitud. I .a pruncra aproxin1ación es ton1ar a k misn10 corno la composición 
quí1nica de la n1ucstr:.1 (exprcs:.ld:.1 co1no utl:.1 fracción en peso), pero esto puede ser muy 
inexacto, una m3yor exactitud puede ser alcanzada con1parando la n1ucstra desconocida con 
estándares que son muy sirnilares en composición en vez de hacerlo con elcn1cntos puros. Sin 
embargo esto frustra el objetivo principal del método analítico, el cual es llc\·ar un análisis 
cuantitativo sobre una muestra co1nplctarnente desconocida ya que se tiene la labor adicional 
de preparar una serie de aleaciones estándar, cada una conteniendo (¡uizá n1uchos elementos. 
De esto se desprende (1ue es ncccsann entender el proceso involucrado en la enusión de rayos 
X cuando el sólido es bon1bardcado de electrones. l-'l diferencia en b emisión de rayos X por 
un eletnento cuando esta rodc:.ldo por el tnismo tipo de elementos que cuando esta rodeado 
por cuak1uier combin:.lciún de eletncntos puede ser expres:.ld:.1 como un factor de corrección el 
cual es aplicado a los \":.llores cxperirnentales de k. 

FACTORES DE CORRECCIÓN 

¡\ continuación se presentan cinco correcciones debidas a procesos fisicos que son 
generalmente aplicad:.ls: 

1. Correcáó11 por rlutro11es retrodisprrsados (z). Un:.1 cierta fracción de los clecuoncs incidentes 
son retrodispersados por la superficie, de 1nodo que no pueden producir rayos X en la 
n1uestra. Est:.1 fracción se incren1enta con el número atómico de la muestra y es por lo 
tanto un:.1 función de la composición rnedi:.1. 

2. Corrección por poMr dr frenado í/..J. Esta relacionada con la eficiencia de producción de 
rayos X y de nue\·o con el nún1ero atómico de la muestra. En un elemento ligero la 
reb>ión media en la (¡ue se extienden los electrones será más grande. pero la energía de 
ionización por unidad de masa es tan1bién más alta y la generación global de rayos X es 
más baja. Debido a que esta y la anterior corrección (las cuales tienden a cancelarse) 
son ambas controladas por el número atónuco. ellas son consideradas )Untas como la 
corrección por número 3tÓ1nico. 

3. Corrección por absorrrón (,-lj. Los rayos X son generados a varias profundidades dentro 
del volumen de intcracc1(>11 lo yue pro\·oca que la mtcnsidad que escapa de la muestr:.1 
sea dependiente de b c1ntidad de absorción que de los rayos X e>..-perin1cntan durante 
su recorrido a la superficie. Esto dependerá del tan"laño del volumen de interacción. de 
la absorción del m:uenal y de la longitud de onda de los r-..lyos X que es =minado. La 
longitud de trayccton:.1 de absorción dependerá también del Angulo de salida de los 
rayos X, de alli la nccrsidad de conocer los ángulos de salida correcrarnente, esu es 
usualmente la corrección más irnport.1.nte. 

4. Corrección por fooresrma'a ,-.,rac/<Tistica (F). Los rayos X pueden ser producidos por otros 
ra~·os X así C'Omo por electrones. La cnusión de cualquier linea caracteristica será 
causada por el haz prinlario y por cualquier otra de las líneas caractcristicas de los 
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demás elementos en la muestra que ten¡_,ran una energía suficientemente alta. De nue,·o 
la magnitud <le este efecto dependerá <le la con;posición <le la muestra. 

5. Conrcdñ11 porjl11on•scn1cit1 co11li1111t1 (l'). l ·:sra es sunilar en principio a la corrección pre,·1a, 
pero surge por el continuo en vez <le surgir por otra radiación característica presente, 
nonnalmente se separa de la corrección por fluorescenci.-i característica ya que se 
calcula de rnanera diferente. Esta corrección es muy pequeña y frecuente1nente 
ignorada. 

La derivación detallada de estos factores involucra cterrn complejidad matemática y física 
[13), el resultado es que la corrección global es 

C, = (Z AF), k, (2) 

En donde C, es la fracción en peso del elemento i <le interés y k, es la correspondiente 
razón de intensidades. L-i aplicación <le la corrección ZAF es dificil de hacer, ya que muchas 
interacciones son usualtnente necesarias. Las correcciones son dependientes de L-i composición 
de la aleación de modo que su valor <le prueba debe <le ser asumido (este seria las razones 
experimentales de intensidades obtenida <le 1:1 muestra y <lel escindar) y los cálculos son 
repetidos hasta que se encuentre una convergencia <le los resultados. Esta es en general una 
tarea para la cornputa<lora que se encuentre preferentemente en línea con el microanalizador. 
Con buenas rnuestras e instrumentos n1odernos operados correctamente y con los mejores 
procedimientos de corrección, la exactitud <lcl an:íhs1s puede ser <le ± 1°10 en el mejor de los 
casos (cuando todas las correcciones son pequei'ias) y del 5°/o en casos generales. Los errores 
pueden ser de este orden en casos fa,·orables cuando se cuenta con un espectrómetro de 
energía dispersi,·a. l ,os errores se incrementan sustancialmente en caso de elementos ligeros 
(Z<21) y para ele111entos ~¡ue estén presentes en ba¡as concentraciones. La masa total del 
material anahza<lo por rnicrosonda es <le alrededor de 1 O 11 -1 O '0 gramos ordinariamente, pero 
el límite puede ser tan bajo corno 1 O ''· grarnos. 

MICROSCOPÍA ELECTRÓNICA DE TRANSMISIÓN 

l...a operaciún del microscopio electrónico <le transmisión (I"Ell.i), depende 
principalmente de la deflexión <le los electrones por can1pos magnencos, de modo que estos 
pueden ser enfocados; en principio estos pueden ser utilizados del mismo modo en que la luz 
es utilizada para fonnar la imagen amplificada de un objeti"·o, pero con la posibilidad de que, 
debido a que las longitudes de onda que represent!ln a los electrones son ·tan pequeñas (por 
ejen1plo a 100 KcV es de .0037.A"), la resolución es mucho 1n:ís alta de la que posee un 
microscopio óptico. L-i operación depende del hecho adicional de que es posible prepuar 
muestras suficientemente dcl¡,,>adas para transnutir el haz de electrones sm una gran perdid2 de 
mtensidad. El espesor máximo depende del número atómico del material en cuestión, pero es 
ópican1ente SUO nm. o más para muestras compucsus de elementos ligeros, decreciendo a 
menos de la mitad pani materiales con número atómico alto. r-.tientr:as nl:ás alta sea la cncrp 
de los electrones mejor es la tr.ansrnisión a través de la película, de esa manera los 
microscopios se constru\·en generaltnente para ope=r al mis alto volaje de acclcnción. 
alrededor de 100 k\' en los instrun1cntos cunvenc1onales v ahora en los mstrumentos 
comerciale,, pueden operarse a enerf.>"ÍaS de 1 !\le\·. 
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,-\ medida que los electrones pasan a través de la película delgada usada con10 objeto, 
las ondas que representan a estos electrones interactúan con la cstn.1ccura interior y pueden 
sufrir ca1nbios en su amplirud y en la fase. :--led1ante la operación correcta del microscopio, 
escas carnbios pueden hacerse \'1s1bles c<>n10 contraste en las un:ígenes resulrnntes, al saber 
co1no son modificadas las ondas <le los electrones transmitidos debido a diferentes estrucruras. 
Escas cambios se pueden interpretar para obtener 1nformaciún acerca de la n1icroescrucrura del 
objeco. 

Los componentes principales de un rnicroscopio eleccrúnico típico se n1uestran en la 
figura 1.2. El eje óptico del in~trumento es usualmente \rertical, en lo aleo de la columna la cual 
esta en \'aCÍo, se encuentra en pn111er lugar el carión, c1ue produce el haz Je electrones. Este 
haz es enfocado por una o nl:ís lentes condensadoras sobre la n1uestra, la cual esta moncad-i 
sobre el porta 111uestras. Las lentes que se encuentran por abajo del objeto amplifican la in1:1gen 
formada por los electrones transrn1udos a través del objeto, la i1nagen final se enfoca sobre una 
panc."llla fluorescente en la parte ba¡a de la colu1nna. Por debajo de la pant:11la se encuentra una 
cámara focogr:ífica y un porta placas para permitir que la imagen sea fotografiada después de 
que la pantalla es levantada. 

lcañón 1 
el 

c2 

Figura 1.2 Rt..1lfC'~t:aciún csquc-miuca dc.- 1n' componC"nfl."'~ pnnctpJ.le-s d-c un nucs-uscopio dcctrúnico típico. El c:aAóo 
clC'Ct.rcMlico se C'OCUC'""ttr.a en lo aho del.a •. :olun1n.i. < .1 y C~ :ii.<n1 Lu. Jo,. lente> conJcn:o'::aJons La muestra se cncur.."1Hr.a. en un 
:!llujet:;iJor c..-ntc b :-.q.~unt.l.J. h:ntc co.-h.Jc.-n!t--,¡Jnt.a ~ l.a knt<.· obrcuv.i (<.)). Esr.a 1<.·ntc Ucnr uru .alX""ttur;.& vana.ble. existe ou~ abc-rrun 
'\·:in.ablc: en el pbnc • Jd obrcto .. k b lc.~ntc tntc-rmc\..h3 1 1....l lc-nte pr-otcctor:;t P funn.a. l.a. un.1~t:"n tin;il ~obre- b. p;.a.nr:illJ. 
tluofT."5.Ccntc Una c..isn .. 1.1.i h>h~riti" . .-~ .. .,,. 1..:ncun;.tr.1 dcb.\pJ Je 1.1 p.int~l.a C'C"J!"lStr.a.ndo b. ~ 
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El sistetna de Ítnagen consiste norn1aln1ente en tres lentes; la prin1era (lente objeti\•a) 
tiene una longitud focal corta y cuenta con una abertura en el plano fucal posterior de la lente 
(A en figura 1.3), Otra abern1ra esta localizada en el plano de la imagen normal de la lente (en 
13). Otras dos lentes, intennedia y protectora. an1plifican suces!'·a111ente la unagen para dar una 
ainplificación final, la cual puede encontrarse en el rango de 1 O' a 1 o' aun1entos. Estos 
sistemas son enunciados a C• Hllinuac1ún. 

El n1icroscop10 de transn11s1ún de electrones consiste de una sene de siste111as que 
están orientados para cuhnr las necesidades de ortentactón ~- visualización de 111uestras 
extremadan"lente delgadas como son las siguientes (14). h/ Ji.rle111<1 d<" d11m111aáón es cai1ón de 
clecrrones y de i.,ntes condensadores 'lue dan un n1aynr control sobre la cantidad de radiación 
que incide sobre la n1uestr:1. 1 in .oi.<lema de n1t111qo de la muestra con1puesto de un porta muestras, 
un sujetador de las 111is111as \" piezas relacionadas con la orientac1ún de la n"luestra dentro y 
fuera del n"licroscopto. l·:I .<1J"/011a de 1i.r11alizaáó11 incluye el ob1eti,·o, intermediario y protector 
de los lentes que están tn\·olucrados en la fonnac1ón, enfrn..¡ue y a1nplificac1ún de la unagen que 
se fonna en la pantalla y <-¡uc se utiliza con10 grabadora de irnágenes .. ·\demás de lo anterior, 
rnmbién se necesita un sr.rle11w de 1•11cío para re1110,·er todas las n1oléculas de aire que pued.'ln 
interferir dentro de la colu111na del microscopio de electrones. 

a 

muestra 

o 
p. focal 
posterior 

B 

I 

e 

p 

pantalla 

Figura 1.3.- Sistema de formación de b imagen 

b 
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SISTEMA DE ILUMINACIÓN 

El sistema está situado en la parte superior de la colutnna del microscopio y consiste de 
un cañón de electrones (co1npuesto del fil:unento, protector y ánodo) y las lentes 
condensadoras. 

Cañón de electrones. 1 )entro de este se encuentra un filamento gue funciona corno 
fuente de electrones. Los fil:trnentos con1unes o cátodos están cornpuestos de un filamento de 
rungsteno en forn1a de \' de aprox1n1adan1ente O. 1 1111n de di:ín1etro (comparn.do con el grosor 
de un cabello hu111ano). Siendo un nieta!, el tungsteno contiene iones posiri,·os y electrones 
libres ciue son fuertetnenre atraídos a los iones pu,.,1n\"os. ,\forrunadamente es posible atraer de 
los orbitales externos. o de ...-alenc1a. electrones fuera del tungsteno. por medio de la aplicación 
de alto voltaje al fila1nento :> caknrando d 1ne1al por una peguei'ia corriente de electrones de 
OC a través del 111is1110 n-iientras se encuenrra operando en ...-acío, en otras palabras cierta 
cantidad de energía debe de ser agrcgac.b al s1,;ten1a para causar gue los dcctrones de¡cn el 
filamento. Esta cantidad de energi:t c.¡uc cs necesaria para pro,·ocar gue los electrones de¡en el 
n1etal se le conoce cnn10 j1111aá11 d" :,.,;,.,,,, del n1ctal. ;\unc.¡uc el tungsteno nene una función de 
trabajo relatn·:1111ente alta uenc una e~;cclcntc producciún de elcctroncs, justo por deba¡o de su 
más alto punto de fu:;iún gue cs de >.r.S.'i' K. l ·:n térnunos pr:ícticus. a una primera aplicac1<>11 
de de alto volraje negativo (cor11únn1ente :=.u, 75. 1 UO k\') se incre111enta len1an1ente la cantidad 
de corriente dirccta c..¡ue fluye a tra,·és del fib1nen10; calentándolo y pcrmiuendo la erru:;1ón de 
electrones (e111isión termorómca). Cu,1n<lo se le aplica n1as ,-olta¡e al filamento, el campo de 
clecuones se 1ncrcn1enta hasta c.¡ue cl fil:11ncnto cornienza a derretirse y c\·aporarsc cn el aleo 
\'acío del nlÍcro:;cop10. En algunos \"olta¡es de operación se logran temperaturas opt1111as, en 
consecuencia el cañón alcanza una buena cnus1ún de electrones (tan buena con10 lo acepta la 
\•ida del fila111cnto) denon1mada p1111/o d,· sal11r.1,7Ó11 para el cual se.: tiene una tcn1pcratura 
pernlitida alrededor de lo>< 2(,00"K. en b cual el filamento ricnc una vida media de 100 horas. 
Una sobre,;aturac1ón del fila111ento se.: pucde dar a 200"K por enclllla de los 2600"K lo que.: 
ocasiona un alto descenso en la ..-ida del f1l:unento de :1proxin1adan1ente 25 horas suponiendo 
C)Ue se tiene un buen sisten1a de \":tcío y un escrupuloso mantenirnicnto de las áreas del cañón. 

Lentes condensadores. Es la segunda parte cn importancia del sistema de 
ilu1ninación. En general los TE:-.! t1encn dos lentes condensadores. El primer lcntc 

condensador (CI) e>< una lcnte no amplificador gue decrece el tan1año de 50 µm del haz cañón 

que atra\·iesa para generar zonas de un rango aprox.in1ado de 20µm. Debajo de 1 µm, el 
segundo len te condensador (C2) amplia la,; zonas determinadas por C 1. El efecto resultante de 
ambos lentes es un control preciso de la canndad de irradiación de electrones o mecanismo de 
iluminación de la 1nuestra. El pnnc1pio de operación de usar Cl y C2 es generar una m.--incha 
sobre el espéc1111en del tan1ai'io propio para 1..rradiar el :irea que es examinada. 

Sistema de control de muestras. 

L--i base de las muestr.is es un microcontrolador de los mo\•irn.icntos de la muestra en 
las direcciones X y }' en incrementos tan pequeños cotno 101UT1, dependiendo del sujetador y 
de la base de la n1ucstra, puede ser posible.: inclinar o rotar la muestra dentro de la columna del 
nücroscopío. 
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SISTEMA DE VISUALIZACIÓN. 

Este siste1na incluye el ob1en,·o 1ntennedio y lentes protectores. estos est:in. 
relacionados con la generación de la unagen ,. la amplificación y proyección de la in1agen final. 

Lentes objetivos 

Por 111ucho. este es el co111p<>nentc dc lentcs tn:is unportantc en el 1n1croscop10 de 
transmisión de clectroncs, ya <¡uc fonna la 11nagcn 1111c1al <-1ue es :unplifica<la después por lo,; 
siguientes lentes de visualización. e, >n el fin dc alcanzar una rnayor resolución. los lentes deben 
de tener una alta encrgía para obtcncr la rncnor longuud focal posible. Los lentes dcbcn estar 
libres de astig1natisn10 y tencr rnín11nas aberrac10ncs. I ·:sto significa que las piczas pularc,; 
deben de ser construidas dc un n1ctal rnezclado hornogénca111cnte y ser tan sunétricos corno 
sea posible. Los lentes ob¡cuvos son usados para enfocar Y :unplificar iniciahnentc la rn1agcn. 
n.o obstante otras lentes sc usan para :11nphficar esta 11nagen aun n1:is. lo que significa que estos 
lentes, utilizados t:11nbién cn la arnphficac1 .. >n, pucden n1antener una longitud focal muy 
pequeña. necesaria para la alta resoluc1ún. l)cb1do a fluctuacrones en la corriente: de las lentes 
o en el alto voltaje se podría afectar el 1.:nfoquc de los lcntcs ob¡etí,·o. por lo que arnbos debcn 
de ser extrc1nada1nente establcs. Corno la contarn1nac1ón puede introducir astigmat:isn10 en el 
sistema dc lentes, sc necesita algún 111ccan1sn10 con el fin de nunin1izar esta cont:anün:1c1ón. 

. Apertura de los lentes ob1ct1\·os: l .a función de la aberrura de los lentes ob1etivos es 
principalinente la de realzar el contraste atrapando m:ís de los electrones deflectados en la 
periferia. para esto se puedcn tener aberturas de varios tarnai1os control.ando la banda 
1nultipieza que se encuentr:1 ¡usto deba10 dc la rnuestra. :\cornod:indolo de una fonna similar a 
los lentes condensadores. estas abcrturas pueden ser 111uy pequeñas en tamaño como son 70, 

50, 30 y 20 ~un pero esto t:1111b1én provoca quc se incren1cnte la sens1bil1dad a la 
contanunac1ún. 

SISTEMA DE VACÍO 

El sistema de ,·acío es un ensan1ble de varias bombas, contactos y válvulas que están 
relacionadas con la tarea de formar ,·acío en las áreas niás iinportantes del tnicroscopio como 
son las del espécin1en. cámara, cai1ún de elcctrnnes y la colun1na del haz de electrones. 

El vacío en los microscopios electrórucos cs necesario para incrementar el camino libre: 
medio de los electrones, ayudando aden1ás para c,·itar descar!:,<aS de alto voltaje entre d 
filamento y el ánodo. Tales descargas son un.as de las n1ayores causas del desgaste del filamento 
ya que estos son detnasiado sensibles a 1a oxidación. 1\den1ás el vacío es necesario para 
remover todos los gases contaminantes (con.10 pueden ser el vapor de ªbY\.l.a y orgánico presente 
en los laboratorios) que son disuciados por el bombardeo de electrones de alt.a energía y 
generan ra<lic..'lles corrosi,·os que cornb1nados con la 1nuestra pueden destruir la estructun fina. 

CAl\1PO OBSCURO 

En el modo normal de operación dd microscopio de transmisión de dectrones, los 
rayos no dispersados del haz se combinan con algunos de los electrones deflect.ados para 
formar la inlagen de ca111po obscuro (15). A n1cdida que los electrones dct1ectados o 
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dispersados se clitninan por medio de los objerii.·os de las aberturas de las lentes el contraste 
se incrementa al tnover la abertura del objetl\"O fuera del eje hacia el lado izquierdo, con10 se 
muestra en la figura 1.4 (a) 

lv!uesb::a 

\ 
\ 

Abertura del objetivo ' 

I 

(a) C2m.po ob>c:uro 
llwnil:ución no=zl 
_ .... bi;nuu dt:s=.2d.2 

' , ' 
(b) Cunpo ::>b:C1:.to 

Figura 1.4 Fonnación de imágenes de can1po obscuro 

Il=ció::i. ~cll.:ud.2 
-"'-bé=¡ cen=ci.2 

Se pernlite que los electrones no dispersados sean elinilnados, mientras que 
simultáne:11nente tnás de los dispersados entran a la abertura. generando una itnagen de menor 
calidad. Para obtener una mayor resolución en el campo obscuro se inclina el sistema de 
ilmninación para que el haz que incide sobre la inuestra a un cierro ángulo y capte únican1ente 
los electrones dispersados que se encuentren ,;obre el e¡e. lo que provoca que la imagen 
formada tenga una inayor calidad 

DIFRACCIÓN 

En rnue:-;tras que contienen cri>'tales de cotnposición desconocida, la técnica de 
difracción puede aplicarse para nledir hl distancia entre los átomos que componen la red 
cristalina y deternunar la composición del cristal. ya que estos tienen distancias interplanares 
únicas. F.lfmómmo de di.fracción esta basado m Íü n;/k.-..."ión o dyracción dd ha:;__ de electrones en ciertos 
ángulas por una red a1st,1/ina. Como la red cristalina rcfle¡a los electrones de la fuente para formar 
manch,1s brillantes sobre la pantalla, la imagen cons1stir;i en una mancha central rodeada por 
arillos para n1uestras policristalinas los cuales pertenecerán a las reflexiones. La cliscancia de 
estos acilos al central es inversamente proporcional al cspacianuento de la red cnstalina; un 
cristal con distancias interplanares pequeñas difractará el haz central a gr.indes ánf,T\llos 
proi.·oc:mdo arillos muy espaciados del punto central. 

Si b muest= es cristalina, entonces todos los conjuntos de planos orientados 
apropiadamente dispersan\n clecttancs en haces difracudos. Si la corriente en la segunda lente 
condensadora es reducida sufictenremente, una iluminación paralela caeci sobre la muestra de: 
modo que los electrones en cualquier haz difractado dado se cncontr.ici.n vujando de nlanera 
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paralela, confonne ellos son lle,-aJos a foco en el plano focal posterior de b lente objeti,-a, un 
fino patrón de difracción de puntos ser:í formado. Reduciendo suficientemente la corriente de 
la lente inrern1e<lia, este plano puede ser enfocado por el plano objetivo de la lente proyectora 
teniendo co1no resultado una 1111agen agrandada del patrón <le difracción de puntos sobre la 
pantalla. El diagranm de rayos correspondiente a esta situación se n1uestra en la figura 1.4-B. 

En ausencia de aberrur:is en el siste1na, toda el :írea 1lun1ina<la sobre la 111uestra 
contribuye :il patrc)n de d1fracc1c".n, sin e1nbargo, una in1agen :unplificada de b n1uestra se 
produce sobre la pantalla v usando la apertura de :írea selecta se obtiene con10 resultado que la 
pantalla aparecer:í obscura excepto en la parte correspondiente a la unagcn :unplifica<la Je la 
abertura, dentro e.le la cual, parte de la m1agen de la 1nuestra ser:i. visible. Si el microscopio es 
ahora ajustado para 1nostr:tr el patrcHl de difracción, entonces este parrón est:\ constituido solo 
por ac¡uellos electrones c¡ue pasan a través de la abertura en posición [16). 1--i 111<lexac1ón de un 
patrón de difracc1(>11 de elcctrones de orientación desconoct<la es 1nuy complicada, pero de un 
material conocido es si1nple, la única infornuc1ón que sc neccsita es, adem:ís de tener un 
patrón de difracción bien calibrado, una tabla de distancias inrerplanares apropiad:1s. 

En un método n1:ís de unagen, el haz pritnario trans1nitido y uno o mas de los haces 
difract:1dos se haccn recon1bin:H, p1·esen-ando así tanto amplitud como fase. Esta es la técnica 
que permite obsen·ar las redes de· alta rcsolución, permitiendo que los planos de difracción y 
los arreglos de los :ítomos 11H.l1,-1du:1.lcs sean distinguidos [17). L-i m:ís :1.lt:1. resolución :1.lcanzac.la 
en un 1nicroscop10 óptico esta nornrnln1ente limitada por la apertura :1.n¡.,.-ular de la lente 

objetiva (senu:íngulo o.) y la longirud de ond:1. A de 1:1. luz utilizada; dos puntos lununosos 

pueden ser d1sunguidns :1. un:1. sep:1.ración O dad:1. por: 

0=0.61 /Jsen o. (3) 

Así o es tip1c:unente del orden de l .. Est:1. ecu:1.ción 1nuestr:1. que s1 se pudier:1.n diseñar lentes 
con una gr:1n apertur:1 p:1.ra el nlicroscopio electrónico, se podrÍ:l :1.lcanzar una resolución de 
hast:J. SxlO 1

"111 con un volta1c ele :1.ccler.1ción de lOOkV. En la pr:íctic:1.. la resolución es al 
menos dos úrdcnes tnenor a ést:l, debido básicamente a que las lentes magnéticas sufren de 
maner:1. inherente las :1.bcrrac1oncs. 

De nrnncra ideal dcberÍ:J. de ser posible interprct:1.r cu:1.lquier fotografía adquirida en el 
microscopio de trans1nis1ón sm ninguna :1.mbib>iiedad en términos de 1:1. correspondiente 
ni.icroestrucmra e.le b muestra. sm emb:1.rgo, el conrraste en las imágenes puede ser producido 
por difcrcntes mccanisn1os y puede depender críticamente e.le las condiciones de operación del 
microscopio, tal como la orient:1.c1ón precisa de b muestra o la cantidad de desenfoque de la 
lente objenva. L)c est:1. n1aner.i una mtcrpret:ación complet:1. puede ser dificil, a pesar de todo, 
en la prácuca d problen1:1. es usual.tnente sunplificado por el hecho de que el solo mecanismo 
de contraste es in1portante. Para saber como se determina el conrraste de una imagen se tiene 
~uc conocer con10 inter:1.cc1ona un lrnz de electrones con la n1uestra, ya que la dispersión 
elástica e inc:lástica de los clecu:ones la afectan de formas diferentes [17). 
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MICROSCOPÍA DE FUERZA ATÓMICA 

.·\ principio de los años ochenta aparecieron los 1nicroscopios de prueba (punta) por 
barrido SJ>i\L Hoy en día estos tnicroscopios se utilizan en una gran variedad de disciplinas; en 
la ciencia de superficies, en el análisis de rutina de la rugosidad superficial y para adquirir 
1n1:lgenes tridi1nensionales, del • >rden de niicras sobre la superficie de una célub o bien hasta 
:lton1os en 1nuestras sólidas de rnayor dureza. El SP/'.I es un instrun1cnto con una 1nultitud de 
capacidades, es una herramienta de caracterización que expande los campos de aplicación de 
los 1nicroscopios Ópticos ~· elcctrúníco, proporcionando in1:lgenes t.ridirnens1onales. Dentro de 
estos 1nicroscopios de barrido se encuentra el 1111croscopio de fuer;:a atónuca :\Fi\L 

DISEÑO DE UN MICROSCOPIO DE FUERZA ATÓMICA 

El microscopio de fuer;:a atl>1111ca :\ Fi\I, es una herramienta de rutina en la 
caracterización de la superficie de súhdos. Cualquiera que sea el origen, codos los nilcroscop1os 
de fuerza ató1nica cuentan con los sigu1e1Hes cnn1ponentcs como se ve en la figura 1.5: 

1. C na punta 111uy aguda rnontada sobre un canti)e,·er (o lámina) de constante de resorte 
pequeila. 

2. Cna n-ianera de 1ned1r la detlex1ón de la lán-ima. 
3. en sisten-ia de retroalin1entac1ún para rnonitorear y controlar la de flexión (y por lo 

tanto la fuer;:a de 1nteracc1ún). 
4. Cn sisten-ia rnec:lmco de barndo (usualn1ente un piezoeléctrico), que mueve la punta 

sobre la muestra o a la 1nvers:1, la 1nuestra respecto a la punrn y 
S. C n sisten-ia de despliegue nsual, que convierta los datos medidos en una imagen. 

se:ns or de ntivilnientos 

0 
Sistenu de posicionuniento 

Puntt ;¡gud.x -----~ 

1 

Retroüin\entu:ión 

,~ 
~ScllU\er piezoelectric:o 

Sistenu de computo 

l 

Figura 1.5 esquema del microscopio de prueba SPM 
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Los microscopios de fuerza atónúca analizan la superficie de la tnuestra con una punta 
muy aguda, de un par de núcras de largo y menor a lOn1n de <liátnetro, esta punt:1 est:l 
localizada en el extre1110 <le un cantilever de 100 a 200 nücras de largo. ! .as iuerzas entre la 
superficie de la 1nuestra y la punta ocasionan que el cantilever se doble o deflecte, un detector 
núde esta <leflexión a medida que la punta se barre sobre la 111uestra. l)e las detlextones 
medidas del cantilever v medianre el uso de una con1puradora, se genera un n1apa de la 
topogra fia superfic1a l. 

Nonnaln1en1e en el AF:'\I 1nuchas fuerzas contribuyen a la deflex11)n del cantilever, la 
con1ún1nente asociada es la fuerza interaró1nica. denorninada fuerza de \·an Der \'Vaals. La 
dependencia de esca con la d1s1anc1a entre la punra y la n1uesrra esta dada en la siguiente figura 
(1.6), en la cual pueden apreciarse dos modos de operación, en el 1nodo contacto. ta1nbién 
conocido con10 1nodo repulsivo. la punta del :\Fl\I hace un con!acro físico sua...-e con la 
muestra. La punta esta ensa1nblada al extremo de un canrilc...-er con una consrante de resorte 
pequeña, tn:i.s baja que la constante de resorte efectiva que su1eta a los :ito1nos <le la muestra, a 
medida que el scanner tnue,·e sua,·en1ente a la punta a tr:n·és de la n1uestra (o a la n1uestra a 
través de la punta), la fuerza de contacto ocasiona que el cannlever se doble para acon1o<larse 
a los ca111bios de la topografia. 

conncto Sep:i.ni::ión 

Figura 1.6.- DependencÍ!1 de la fuerza con respecto a la distancia 

Para exan1inar esto con más detalle se puede considerar la figura anterior de la fuerza 
de Van Dcr \X'aals. En la parre derecha de la curva los átomos están separados por Uil2. gran 
distancia; conforme los átomos se acercan, se atraerán débilmente unos a otros, esta atracción 
se incrementa hasta que los átomos están tan juntos que sus nubes electrónicas comienzan a 
repelerse entre sí clcctrost:ítican1cntc, esta repulsión debilita progresivamente la fuerza atractiva 
a medida que la separnción conunúa disnúnuyendo. La fuerza Ya a cero cuando la distancia 
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entre los áton1os alcanza un par de ángstrums y cuando la fuer..rn total de Van Der \'X'aals se 
vuelve positi\·a. los áton1os están en contacto. 

1-1. pendiente de la curva de la fuerza de \':in l)er \Xlaals es muy pronunciada en el 
111odo repulsivo o en la regiún de contacto. co1n<> resultado. la fuerza repulsiva de Van D1.:r 
Waals eyuilibrará casi cualyuier fuer..-:a yue intente acercar n1ás a los á ton1os. En el ¡\ l'f\f. esto 
yuiere decir yue cuando el cantilever e111puja a la punta contra la nluestra el canulever se 
doblará en vez de forzar a <¡ue los áto111os de 1:1 punta se encuentren n1ás cerca de los áto111"" 
de la 1nuestra. Ade1nás de la fuer/.a repulsiva de \'an l)er \Xlaals. existen generaln1ente otras 
dos fuer/.as durante la operaciún del 111odo de con1acto del ¡\ I'i\I. una fuer/.a del tipo capilar 
ejercida por una capa del¡,rada de agua usualn1ente presente en el nled10 ambiente y la fuer/.a 
ejercida por el cantilever 111isn10. J _1 fuerza total yue la punta ejerce sobre la n1uestra es la 
surna de la fuer/.a capilar y la del cantilever y deben de ser balanceadas por la fuerza repulsiva 
de Van Der \Xlaals, la magnitud de la fuer/.a total ejercida sobre la n1uestra varÍ:l. de 10" N al 
rango de operac1ún típico de 1 O 7 

- 1 O" ,"\!. 

DETECCIÓN SUPERFICIAL 

Un cmnponente crítico en el 1\l'i\I es el sensor yue detecta la deflexiún del c1ntiJe,·er. 
Esta detección puede hacerse úp11can1entc por rebote del haz. En un 1nicroscop10 de fuerza 
atón1ica, la luz de un láser es n:fle1ada especularmente por la superficie posterior del ca11ulcver 
pulido a espejo. El haz de luz n:ílepdo es registrado por un fotodetcctor (fotocelda de dos 
elementos) sensible a la posición. a medida <¡ue el cantilever se dobla. la posición del haz del 
láser sobre el fotodetector se corre. el fotodetector puede rnedtr desplazarn1cn1os rnuy ligeros 
de hasta 1 nin. El cocienre de la longitud de la tra\·ecroria entre el cant1le\·er y el detector a la 
longin1d del canulc\•er 1111,n10 produce una an1phficac1ún 1necánica. con10 resultado el siste111a 
p,1ede detectar n1ovi111ientos verticales 1.k· subang,trorns de la punta del cannlcver. esta técnica 
óptica se puede ver en la figura 1 . 7 

1 Diodo luerl 
l"otoceld.i 

circuito de reilirnenación 

~<:u.er píe:::oeLectrico 

Figura 1.7.-Esqucma de la récmca <k deílección ,;puca par:i rcg1,..trar la deflecc1ón del 
cantilcvcr. este n1étodo se conncc: tan1b1én por "detección de reílccc1ón de haz'' 

---------------------" 
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Una vez que el :\Fl\I ha detectado la deflexión del cantilever, puede generar el conjunto 
de datos topográficos de dos fonnas. pues la ,·ariación espacial de la deflexión <lel cantilever 
puede usarse directamente para generar el conjunto de datos topográficos o bien, la detlex1ón 
puede ser usada con10 entrada a un circuno de retroalimentación que 1nue,·a el siste1na <le 
barrido hacia arriba o hacia ahajo en la dirección ::. respondiendo a la topografia a mo<lo de 
mantener la deflexión del cantilc,·er constante. El primer 1nétodo es lla1nado de altura 
constante porque la altura del scanner es fija durante el barrido. La siguiente figura (1.8) 
muestra el movitntento del scanner durante la adyuisición de datos. 

ful 

inicio 

.___ __ ) 
tun;Ú\o de escalon 

Figur:t 1.8.-l\fovimiento del scanner durante b adc1uisición de datos. 

L-i resolución lateral <le una m1agen de AFl\1 está deterrninada por dos factores: el 
tamaño del escalón de la imagen (como se ,.e en la figura anterior) y el núnimo radio de 
cun·arura de la punta, normalrnente el 1nás grande conjunto de datos con que se dispone en 
los 1nicroscopios con1erc1ales es de 512 por 512 datos puntuales; De modo que en un barrido 
de una nncra por una nuera se tendrá un ta1naño de escalón y resolución lateral 
aproxirnad:unente <le 2nm. 

Las puntas 1nás a~>Udas con las c¡ue se dispone comercialniente están especificadas con 
un radio de cun·atura 1nín11110 de alre<ledor de Snn1, debido a que el área de uueracción entre la 
punta y la muestra es una fracción del radio de la punt:i. estas puntas proporcionan 
normaln1ente una resolución latcr,11 de 1 a 2 nm. de esta fom1a la resolución de las un:ígenes de 
AF!\f mayores a una por una ll"Ucra ..-1ene detem1inada no por la punta sino por el escalón de la 
imagen, la mejor resolución de un AF!\l depende, sin embargo, de cómo esta se define. 

El cálculo de la rugosidad (raíz cuadr:írica media) R...n.. se calcula a i:=-..·és de la 
dcs,;ación estándar de todos los ..-alores de las alturas en d :irea barrida en la imagen y se 
determina usando la dcfiruciún c. mvencional. 
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R,,,u 
f(=. -=)1 
·-· 

N-1 
(4) 

En donde Z es la altura media Z., es b altura en el n-ésirno punto y N es el número de 
datos puntuales incluidos en el :irea barrida (18). 

DIFRACCIÓN DE RAYOS X 

La difracción de rayos X es una técnica muy imporrante que se usa en la determinación 
de la estructura cristalina y fases de los sólidos; incluyendo geometría y constantes de red, 
identificación de rnateriales desconoci<los, onentacron de rnonocristales, orientaciones 
prefcrencialcs de policristales \.diferentes fases cristalinas. 

La región de los rayos X dentro del espectro electron1abrnét.icu es nonnaln1ente 
considerada en la región de O. 1 a 100 a A. La producción de estos ocurre cuando un haz 
altamente energético de electrones choca con un blanco rnet:ilico. Para la realización de la 
difracción todos los rubos de ravos X deben de conrar con: 

1. Una fuente de electrones. 
2. Un ,·oltaje de acclerac1<.>n. 
3. Un blanco mer:ihco. 

Todos los tubos de rayos X conuencn dos electrodos, un ánodo (blanco metálico). el cual 
es norn1almente aterrizado y un cátodo, 1nan1enr<lo a un potencial neb.-arivo alto, del orden de 
30 a 50 kV. Los tubos de ra~·ns X pueden ser !:unbién a base de filamento, el cual es b fuente 
de electrones cuando este se calienta. 

Dentro de bs propiedades <le los rayos X se encuentran la radiación y la dispersión, la cual 
se provoca por la interacción entre los electrones de los átomos de la materi.'l y la radiación X 
al Íb>Ual que con los otros tipos de rad1aci<>n clectrun1agnética. Cuando los rayos X son 
dispersados por el entorno ordenado <le un cristal, tienen lugar 1nrerferencias entre los rayos 
dispersados, ya <-¡ue las <.h~1anc1:1s entre los centros <le <.hspersión son del tnismo orden de 
magnitud que la longitu<l de < 111<.l:t de la radiación, lo que ocasiona la difracción. Para que 
ocurra la difracción de rayos X es necesario que el espacianúento de las capas atómicas sea 
aproxinudamente del nusmo orden yue la longitud de oncb de la radiación (1 - 10 .A) y que 
los centros de dispersión estén d1stnbu1<los en el espacio de manera regular. 

DIFRACCIÓN DE BRAGG 

\V'.L. Bragg estu<.lio b difracción de rayos X por cristales. En la siguiente figura (1.9) se 

muestra un haz que incide sobre la superficie de un cristal con un :ingulo 9. La dispersión es 
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Figura 1.9.- Modelo de difracc1ún de bragg 

consecuencia de la interacción de b rad1:1c1ún con los :ítotnos localizados en O, P, y R. Si la 

distancia .t\P + PC es igual a 1ú. en donde n es entero y i. es la longitud de onda de la 
radiación, la radiación de onda est:irá en fase en OCD teniendo una interferencia constructiva 
por lo que el cristal parecerá reflejar b radiación X. De la figura anterior tan1bién se puede 
deducir la ecuación de interferencia de Bragg, en donde (d) es la distancia interplanar y b 

condición de interferencia construcuva dd haz con un ángulo de incidencia U es: 

ni.=2dsen0 (5) 

Así la difracción puede ocurnr sie111pre que se satisfaga la ecuacton de Bragg, la cual pone 

condiciones muy rigurosas en i. y O para cuak¡uier cristal. Con radiación monocromática, 
cualquier colocación arbitraria de un n1onocristal en un haz de rayos X no producirá en general 
algún haz difractado. 

METODOS DE DIFRACCIÓN 

Para encontrar una fonna de sattsfacer la lev se deben de vanar connnuan1ente i. ú O 
durante el experi111ento, por lo <.¡ue al variarlas se pueden d1sungu1r tres modos de difracción 
principales: 

1. Método de Laue. J ,'.n este método un haz de radúción se hace incidir sobre un 
cristal fijo. El ángulo de Bragg es por lo tanto fi10 para cada con1unto de planos 
en el cristal y cada conjunto selecciona y difracta esa lon¡.,'1tu<Í de onda particular 
que sansface la ley de Brag,g para los ,·alores particulares de d y q, por lo cual cada 
haz difractado nene una longitud de onda diferente. 

2. Método del cristal rotantc. En este método un cnstal se coloca con uno de sus 
ejes nom1al al haz de rayos X monocromático, alrededor de él se coloca una 
película cilíndrica y el cristal se rota alrededor de su e1e fi10. :\ medida que esto 
pasa un conjunto particular de planos de la red tendrán, por un instante, el ángulo 
indicado por la ley de Bra~ para la reflexión del haz incidente. Los haces 
difractados se encuentran sobre conos cuyos ejes coinciden con el de: rotación, 
dando como resultado que los puntos sobre La película se encontrar.in sobre líneas 
in1aginarias horizon1:1les. 

3. Método de polvos. En este método el cristal a ser cxanunado es reducido a un 
poh·o n1uy fino y expuesto :1 un haz rnonocromáuco de ::avos X, en donde cada 
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partícula de poh·o es un pequei'lo cnstal orientado de forma aleatoria con respecto 
al haz incidente, de tal fonna que solo algunos cristales est:in orientados 
correctamente por lo que sus planos (1.0.0) por ejemplo pueden difractar el haz 
incidente, mientras otros cristales est:in orientados en la dirección (1, 1,0). y así 
sucesivamente, por lo anterior se entiende que cada con1unto de planos será capaz 

de producir la difracción. 

En un espectro de rayos X, la curYa de intensidad dispersadas contra 29 para un sólido 
cristalino es casi cero en todos lados excepto en los :ingulos en que se generó la difracción de 

Brngg. en 1nateriales an1orfos la cur.·a de intensidad contra 20 se caracteriza por tener uno o 

dos máximos muy anchos [19). 

28 

. . ·.. .· ' 
-·-·- --·:-·-.-~...:....-_,., _____ ___:_ ____ ·---~· ~--· 



CAPITULO 11 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

Se colectaron dientes extraídos en la unidad de Posgrado de la 1 :acuitad de ()don to logia 
de la UNAl\·L Los dientes se esterilizaron por incubarse en una solución de antibiúticos y por 
sonicación se desprendieron todos los restos de tejidos bl:indos del hgatnento periodontal <¡uc 
se encuentran unidos a la raíz. esto con la finalidad de tener la superficie del ce1nento lo 111:\s 
limpia posible. Parte de los dientes se sorneueron a criofractura para obtener la parte interna 
del ccn1ento sin ninguna modificación <¡ue podría ser resultante de cortar el die111e con un 
disco de di:unante. 

MICROSCOPIA DE IL\RRIDO ELECTRÓNICO Y DE FUERZ.·\ .Yn.>l\llCA 

Para car:1cterizar los diferentes tipos de cetnento radicular (celular y acelular) del diente 
tanto en la parte externa así con10 en la interna se utilizaron las técnicas de 1n1croscop1:1 de 
barrido electrónico así co1no de fuer.1.a atúrnic:i. debido a que estas técnicas no son destructivas 
(20), las n1uestras se :inahzaron. en su parte externa así con10 en la parte interna con10 se 
puede apreciar el la iinagen de la figura 2. I. en la cual se 1narcaron con unos puntos los lugares 
por donde se guió el análisis por n11croscop1a. es unport:inte n1<:ncionar <¡ue l:is nn1estras no 
teni:in rccubri1nientn de oro o carhún. con d fin de obtener la 1nayor naturalidad en Ja,.. 
in1ágencs <)lle se n1ucstr:in :i conunuac1r'>n. las cuales se presentan pr11nen> por SI ~l\I de b figura 
2.2 hast:i la figura 2.9 de las cuales desde l:t 2.2 hasta la 2.5 son un:ígenes correspondientes a la 
parte extern:i y de l:i 2.(> hasta b 2.9 a la parte interna. Estas un:Ígenes fueron exa1111nadas a 
20kcV por n11croscop1a de barndo dectrún1co a d1fercnt<.·s :1111phficaciones en un e<1u1po 
Stcreoscan 440 de ( )xford l nst ru1nents pertcncc1ente al departamento <le i\lct:ílicus Ccrá1nicos 
del Instituto de lnv~·s11gac1011es en l\l:itenales (111\l) 
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Figura 2.1.-Supcrficies analiz:llias 
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La figura 2.2 rnuestra una imagen por SEl\I en la cual se aprecia la unión esmalte­
cernento con el esrnalte E en b parre inc1sal en donde se ve claramente el inicio del cemento 
acclular afibnlar 'lue cubre d pritner tercio de la raíz del diente además de 111osrrar clararnente 
el predonünio de las secciones rnrneralizadas. 

Figura 2.2. Unión Esrnahe· Cerncnto acclular 

En la figura 2.3 se tiene un accrcan1iento <lcl cerncnto celular en el cual se observa la 
fonnación <le glóbulos n1inerahzados n1czclados con un fondo <le secciones orb>'ánicas. 

Figura 2.3. Cemento celular 

30 



La Ílnagcn 2.4 nos muestra el tercio medio de la raíz del diente en donde empiezan a 
visualizarse los espacios dejados por las fibras de col:ígena de una forma m:Ís clara que se 
insertan en la matriz mineralizada del ce1nento not:1ndo una distribución prin1ordiahnente 
mineral. 

Figurn 2.4. l\latriz mineralizada del cemento dental 

En la imagen siguiente (figura 2.5) se aprecian los restos de fibras de col:ígena (F) 
unidas a la superficie externa del cernentu las cuales observando primordialmente los cabezales 
de estas fibras aden1:ís de presentar clararnente la división de las zonas minerales con las 
orgñnicas las cuales donunan la rnayor parte del material 

Figura 2.5.- Restos de fibras de colágena (!·) en cemento (AC...) 
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Hasta ahora las irn:ígenes 1nostradas del la parte externa del diente nos muestran una 
distribución del material en donde en la zona amelocen1entaria es predominantemente 1nineral 
mientras que en la zona apical la densidad superfici.11 el 1naterial orgánico es rnayor. c\unado a 
esto, en las irnágenes anteriores si se observa una distinción en la ropografia de las distintas 
capas de material <¡ue confonna el cc111e111c, (4) 

Ahora corno se n1cnc1onC. arnha, continuarernos con el an:ílisis de la parre interna e.Id 
cc1nento, esto se realizú por la parte interna de un diente seccionac.lo por la mitad corno se 
muestra en la figura 2.1 b ton1ando irnágenes en la zona punteac.la. 

Figura 2.6 Interfase cs1nalte-cc1ne1Ho 

l..a unagen :interior (figura 2.(1) pertenece a la parte interna del diente en c.londe se 
observa la umi>n cemento acelular (.\C) con el esmalte (E). El borc.le de la unión demarca al 
cen1ento acelubr corroborando ):¡ d1ferenc1a de topograffa mostrada en la figura 2.2 entre el 
ccrnento y el es111:1he en ad1cH)n a esto en b in1:1gen anterior se ponen e.le manifiesto las lineas 
incre111entalcs d1.· crecmuento <¡ue son tr:insversales a la dirección de nüneralizac1ón. 

En b s1gu1cnte figura (2.7) "e 11,·ne la parte interna de la r:1Íz del d1ent<: en donde se 
obseri:a al cen1ento celular (CC) fibrilar en un1ún con los rúhulos dent:inanos lD), destacando 
que dicha interfase nurn.:ral no t:"sta bien definid:1. Cabe mencionar que dichos túbulos 
dentinanos son transversales a la superficie del diente ya que esta unagen es de la parte interna 
del diente. 

r---~--,-_ --:-------1 
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Figura 2.7.- Interfase Cemento-Dentina 

.-\cercam.icnto (figura 2.8) a la matriz mineralizada del cemento celular en donde se 
aprecian las lagunas de los ccmentocitos (Ce). 

Figura 2.8.- l\fatnz 1ninerahza<la del cen1ento 

Cotno una exanunac1ón iin::ii p:ira b col:igena se analizaron la" dtfcrcnt<.:s capas 
adyacentes por n1icro,..cop1a de harn<lo. Esto n1uestra <¡ue el cen1ento, que esta en ""trecha 
uniún " la tnatn:.- 1n1nt:rah;,a<b del ccn1t:n10 cclubr fibnb.r, ~e compone ran1b1én di: una 
distribución transYi:rsal de las fibra,.. ~·xtrinsccas de colágena o fibras de Sh::irpc\· (Figura .2.9). 
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Estas fibras de Sharpcy manticn una orientación perpendicular a la superficie del cemento y 
según S.M. Cool (4) estas fibras salen y continúan en el ligamento periodontal. 

En consecuencia, del conjunto de 1n1:igenes de la parte interna y externa del cetncnto 
dental, podemos indicar que el cc1nento dent:1l es un tejido mineralizado en el cual, la parte 
inorgánica se observa con10 gránulos y cútnulos aglotnerados. Su morfología es irrcgul:ir 
mostrando las lagunas de los ce1ncntoc1tos corno poros y pequci1ns conos tipo ,-olc:intco. En 
la parte interna el esrnaltc rnuestra una superficie tersa sin gránulos ni poros, 1nientras yue el 
cemento es granular con conos ,·olc:íntcos con un poro al centro (figura 2.6). Aglotnerados 
minerales en forrna irregular caractenzan esta zona. Sin crnbargo, es claro gue tienen un orden 
horizontal y continuo y la separación entre poros es pr:íctican1e11te constante de 

aproximad:uncnte 0.5 a 1.2 ~un. 1 .as fibras de colágena est:in entrelazadas logrando una 
estructura fibrilar de alta resistencia con una gran cantidad de poros yuc pcrrniten el 
intcrcan1bio de cornp< >nentcs < 1rg:in1cos 

Figura 2.9 Fibras de colágena mejor conocidas comn fibras de Sharpey 

:\ cnntlnuac1ún sc prescnt:i la topografía del ccn1cnto dent:il hun1ano por mrcroscopfa 
de fuerza atórnica reahzad:is cn un e<¡uipo .J col !\lod. 421 U u1stalado en el Instituto dc 
lnvcstigac1oncs <"n !\lat<"rt."llcs en el depart:1111cnto de !\lct:ihcos Cer:in-iicos. Par:i este an:ihsrs l:1s 
tnuestr:is se prepararon de l:i 111isnu Íom1a que cn el an:ihsis dc barrido ya gue un:i dc bs 
vent.-..¡as de cst..- rnétodo d..- an:ibsts para la Ul\"Csttgactún dental es la núnin1a prepar:ictún d..- bs 
tnu<:stras. El rnétodo gue se usú y d rn:is con1ún en 111\·estl!,'":tCtún dt:nt:il es el de C:tJntact­
l\lodt: p:ira .·\ F!\1, en donde la punt:i est:í en p..-nnanentc contacto con 1:i superficie d..- b 
rnucstr:t ,. la unagcn resultan!<" <"S un nup:i tupogr:íiico de la tnu<:stra. Para algunos caso~ d 
mov11n1ento <le b:trndo de la punta de prucb,1. aun:ido :i las fuerzas de adhesiún entre la punta 
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y L'l superficie de la muestra pueden causar da1io a an1bas la punta y b tnucstra y crt .. -ar errores 
en la imagen obtenida. 

En la figura 2.10 se muestra la topografía de la parte externa de la porcic>n incisa! (a) y 
parte niedia (h) de la raíz del diente en donde se ohserv:i el patrún globular de 1nineralizac1<Ín 
del cetnento. concordando con b i111agen obtemda por SEl\I (figura 2.3) en don<le se puede 
apreciar nue,·an1ente el don1inio de rnatenal rnineral con algunos rastros <le material orgánico. 

Pai-:t el cual el ta1naño de grano globular es de aproxiina<larnente l.C.±0.3µm con aglomerados 

Jcl orden de 15 a 20 ¡.un. 

µm 
1.21 
0.61 
0.00 

µm 
1.51 
0.76 
0.00 

(a) 

(b) 
Figura 2.10.- l\forfología Je la parte extcn1a del cemento por .:\F;\I 
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En la figura 2.11 se presenta la parte externa media (a) y apical (b) de la raíz del dicnte 
en donde se observan los espacios de inserc1ún de las fibras de colágena que sirven de soporte 
al órgano dentario. En esta seccir'>n se d1sm111uye la cantidad de n-iatcrial n-iinerahzado ,. se 
incrc111enta el n1:1terial org:ínico con10 se pudo 1H>1ar t:unbrén por SEl\l. :1den1ás de tener una 
111edid:1 transversal de las fibras de col:igena <1ue corresponde a la reportada por la li1era1ura 
[21), distribuidas en su forrna natural, en la 11n:1gen (a) la dcpres1ún o\·al corresponde a un 
cemcntocito, relacionado con la fonnac1ún del cernent<>, estas depresiones se encuenrrnn 
rodeadas por estructuras anulares <¡ue pos1blen1ente alberguen las finas prolongaciones del 
cerncntocito, los poros dispersos alrededor de la depres1ún conuenen probablcrnente fibras de 
Sharpey en su estado natural (22]. Estas depresiones upo cono ,·olc:i.nico llenen un t:unario de 

2 :1 4 ~llll. 

µm 
3.05 
1.52 
0.00 

µm 
3.45 
1.72 
0.00. 

µm 

o o 
(a) 

o 
(b) 

Figura 2.11.- Parte externa media y :1p1cal del cemento dental 
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A partir de la figura 2.12 se presenta la topografía <le la parte interna de la raíz del <liente. En 
esta primer imagen se muestra la matriz globular mineralizada <.Id ce1nen10 (a) y las líneas de 
crccin"'liento del cemento (b) con10 ade1n:is se pueden observar en la figura 2.(1 de barn<lo por 
SE.l\1. El tamai'ao de los aglomera<los es <le l .(1±0 .. ) ~un y est:in ordenados en la direcciún de las 
líneas <le creci1niento corno se obsen:a en (b). 
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Figura 2.12.- a) l\fatriz mineral globulanzada, b) Líneas de crccmucnto del cemento 
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En esta figura de fuerza atón11ca se presentan la,; fibras de colágena <> <le Sharpey (a) 
como en l:i. figura 2.9 de Barrido por SEl\1 y (b) en la matriz mineralizada del cemento celular 
fibrilar que sirven de soporte interno a la estructura general del diente. Con"l<> puede ver-;e la» 
fibras están cubiertas <le 1nineral (h1drox1:1p:11ita), por lo <-1ue la 1n1neralizaciún del calcio ,;1gu'-" la 
morfología de las fibras logrando una un1<-,n del matenal org:imco con el inorgá111co de alta 
resistencia cuya composición podetn< ,,. detertntnar por 1 :.1 )S. 
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Figura 2.13.- Fibras de colágena 
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ESPE.crROI\IETRÍ.A POR DISPERSIÓN DE ENIC::RGÍ.A (EDS) 

La cspcctometría se realizo sobre las misn1as piezas en que se realizo la 1nicroscopia de 
barrido electrónico en el l\licroscop10 de Barrido Electrónico Stereoscan 440 d<: < )xford 
lnstrun1ents perteneciente al depanan1ento de l\latenales l\letálicos y Cerá1nicus del lnsututu 
de Investigaciones en l\lateriales (11 :--1). Con10 se n1enc1ono al principio de este desarrollo las 
1nuestras no fueron recubiertas con 111ngun:1 capa ya sea de oro o de carbón ya Ljllt: estos 
materiales provocan una interferencia con el fúsforo lo cual generaría una 1nodific:1c1<.>n en los 
datos <¡ue se obtengan, pues lo <¡ue se busca en este análisis es una distribuc1ún de d1ch<> 
elemento a lo largo <lcl ct·111ent< '· l ·:n la figura 2.1 ·l se 1nuestra el espectro <le co1np< »lt.:1Ún 
quín1ica del cual se obtu~·u la co1npos1c1ún porcentual, del cen1ento dental hutn'1n<>. 
Observ:1111os que hay diferentes clen1entos, co1no calc10, 1nagnes10. fósforo, potasio, el< >ru, etc. 
De los cuales, con10 se 111encinno arriba, sólo nos enfocaren1os en los porcentajes del calcio 
(Ca), magnesio (Mg) ~· fósforo (P), por ser estos unos de los principales co1nponentes <le la 
hidroxiapatita y están rclac1011ados con la 1ninerahzación. :\<le1nás de con1probar y en su c:1so 
detenni.nar la <listribución de estos elementos a lo brgo <lcl cen1ento. 

2 3 Energio (keVJ 4 

Imagen 2.14.- Espectro úpico de ED:' tipico del cemento dental 

En las sigui.entes gráficas se muestran los resultados que se obtuvieron por 
espectroscopia por dispersión de energía electrónica en la ~ nos enfocamos priniord.i.alincntc 
a las razones porcentuales entre el calcio y fc'.sforo (Ca/P) y mag;nesio y calcio (l\lg/Ca) en las 
áreas 111tcrna y externa del cemento dental. En primera instancia nos referimos al Ca/P y 
hacemos un análisis <.hferenciandu las tres zonas que presentan un comportamiento estable. 
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Para el primer bloque se ciene el análisis en el cen1cnro externo. 

En la figura 2.15 se 1nuestran los resultados <le la razón Cn/J> contra la distancia a lo 
largo del cemento desde la región amclocen1e1Hari.'l hasta el :ípice. 
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Figura 2.15.- distribución de la razón Ca:P a lo largo <lcl cemento <lenrnl 

Es claro que el comportan1iento de Ca/P no es lineal por lo cual se analizan los datos 
por regiones En la fi!,>Ura 2.16 se muestra la regresión rn:ís adecuada a la primera región 
{amelocemenrnria) siendo esta un decaun1ento exponencial como se puede apreciar en el 
recuadro. 
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Figura 2.16.- Análisis de la razón Ca:P en la zona amclo-ccmcnt:a.IU 
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Por lo que se tiene el comportamiento de esta razón a partir de la representación 
analítica del la regresión que se presenta a continuación 

Ca =<Cª) +0.9517e~9~~°"' 
p p o 

(6) 

Ca 
en donde ( P. )0 tiene un valor de 1.543 7 el cual nos indica el valor asintótico al cual se 

aproxima la razón Ca:P. 

En la figura 2.17 se realizó una regres1on gauss1ana invertida en la zona central cuyos 
parámetros están explicados en los recuadros además del esquema en el cual se aprecia el 
significado de cada uno de estos parámetros. 
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Figura 2.17.- Análisis de L-i razón Ca:P en la zona media 

Para esta region que comprende la zona media del diente tenemos que la regresión 
gaussiana nos dice que el comportamiento de la razón Ca:P tiene la siguiente forma: 

Ca 
p 

Ca -196.52 
- ( )o+ --------:~ ~ 

p 421.35-,/ 7!/2 

.., D-5134 , 
--( . . ... )" 

e 421.35 

--·--~-=--

(7) 
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en donde tenernos nuevani.ente que la r:izún inedia de concentración de la razón uene el \·alor 
Ca 

de: ( - - ) 0 = 1.56759 el cual es prácticamente el mismo ,·alor asintótico en la regi<in amelo-
P 

ceni.entaria y que se encuentra en el rango de lo report:1do en los últirnos trabajos referentes al 
terna [4), lo que de alguna fonna se entiende, ya que en las 1nedidas que reportan se consideran 

regiones de IOOµrn en las cuales la variaciún Ca/!' es rnínini.a. No obstante en el an:ihsis 
anterior se detennina una región específica, que se encuentra en la zona n1e<lia, en la cual se 
tiene un con1portaniiento claran1ente gauss1ano con un ancho rne<lio de 421 µrn :i 5 J _).lµrn Je 
la frontera esrnalte-cen1ento, en donde b concentraciún del calcio d1s1ninuve de fonna 
:<1gnificativa. 

De esta forma en la fih>ur:i 2.18 se contmúa analizando lus datos outcmdos de dicha 
razón en la región del :ipice, los cuales, se ajust:tn a una regresión lineal cuyos par::Ín1etros se 
presentan en el recuadro. 
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Figurn 2.18.- Análisis de la razón Ca:J> en la zona del ápice 

c00001 

De este análisis podemos dectr que la razón se comporta de la siguiente manera: 

~a = 2.2259-(1.044•10-")D 
p 

lo que nos dice que esta razón se comporta de forma lineal y en la nusrna proporción con la 
distancia. 
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Finalmente en la figura 2.19 se ilustra el comportamienco global de las diferentes curvas 
en una superposición con los dacas obtenidos. 
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Figura 2.19.- datos de la razón Ca:P con sus aproximaciones :1nalírícas 

En las siguienres figuras 2.20 y 2.21 se prcsenra b razón ma!,mcsio calcio en la razón 
interna así como en L'l externa rcspcctí'l.·an-1cncc, rcnien<lo en análisis de regresión b>aussiana 
para los cuales sus rcspecrÍ'l.'Os parámetros se encuentran en el recuadro 
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con este análisis se obtiene el comportanúento <le la razon i\fg/Ca que nuev:uncnte es <le b 
forn"la siguiente 

Mg =(Mg)
0

+ 
Ca Ca 346.16 

-Z( D-·4561.97 )' 
e J4<..tr. 

(9) 
41.087 

1' 2 

en donde c!Vfg )o =0.0081 que es el valor entorno al cual la 1nayorfa de los <latos se encuentran 
Ca 

pudiendo considerarlos constantes y obteniendo una reµ;ión. en <londe el ensancha1niento es 
de 346µn"l a una discanci.'l aproxúna<la de 4561 µ111 <le la frontera esmalre-cementu con un 
máxirno relativo I\lg/Ca de aproximadamente 0.13. 

De la misma forn"la se analiza la región externa (figura 2.21) 
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Figura 2.21.- Razón extema de Mg:Ca 

Obteniendo el siguiente modelo para este con"lport:unjento 

Mg = (A4g)
0 

+ 
Ca Ca 1373.52 re 2 

119.3478 -2( ~.~~6_1~ )2 
e 1373.52 

s-0 00072 
123 0197 
t!J.O 2!>992 
... 3-4822 

(10) 

Mg 
en donde ( --- ) 0 =0.02423 que una vez más es d ,•alor promedio en torno al cual se 

Ca 
encuentran la nuyoría de los datos, junto con esto tenernos ~ regton en donde no se 

present.'l este comportamiento que tiene un ancho medio de 1373µm centrada 

aproximadamente a 4614µm de la frontera arnelocemenc::u:ia y con un máximo relauvo t\l~/Ca 
de O. 13 que coincide con la parte interna. 
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RAYOS X 

1-'l composición cristalográfica del cemento dental humano fue obtenida por difracción 
de rayos X por el método de polvos, para esto se colectaron cerca de 20 111uestras dentales las 
cuales fueron li1npiadas por sonicación, una vez li1npias se separó el cemento para ser n1olido 
en un mortero a nivel de poko fino y poderlo colocar en el d1fractó111etro obtemendo el 
espectro siguiente (figura 2.22), el cual fue analizado en un Difrnctómetro SI E.:-.IE.NS D-5000. 
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Figura 2.22.- Espectro de <lifracc1ún del cemento dental 
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En donde se observa que el espectro de rayos X experimental del cemento coincide 
con el espectro de rayos X teónco que pertenece a la hidroxi.'lpatita. Esta comparación nos 
lleva con seguridad a la búsqueda y caracterización de dicho material mediante una técnica de 
mayor rcsoluc1ón con10 es la ni.1croscop1a de transmisión electrónica como se muestra a 
continuación. 
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MICROSCOPIA DE TRANSMISIÓN ELECTRÓNIC~\ 

Se utilizó la técnica a de microscopia de transmisión electrónica para la obtención de b 
estructura cristalográfica de la parte inorgánica del diente. Para esto se prepararon las muestras 
en rejillas de cobre, las niuestras se cli,·aron hasta obtener una niucstra rectangular la cual fue 
desbastada con un l)in1pler para así poder rneterla en el n11croscopio de trans1111sión con lo que 
se obtuvieron varias in1ágencs de las cuales la más representativa es la siguiente (figura 2.23), en 
donde se aprecia la n1uestra de cerncnto preparado para dicha rnicroscopi:t en una irnagen de 
campo claro, en el inserto se rnucstra la rcg1<.>ll que <.hfracto en can1po obscuro. 

l)cspués de esto, ,o.e continúo ch,·ando la rnuestra ha,o.t:i obtener llll<>s pequ<:ilus troz<>s 
ciuc contuvieran cristales, por lo <(Ue podctnos < 1btcncr vanos patn >lle,., <le <l1fracc1ún de 
muestras poh-cnstahnas y 111011< >-cnst::ihnas. 

Figura 2.23.- Cernen to en campo cbro v can1po obscuro 

Para las pohcnstalmas (figur:1 2.24 a ,. b) se ven cl::ir:unentc los anillos y puntos de la 
difracción debido a que los cristales del t<·1ido n11ncral ciel ccn1ento son grandes ca estas 
imágenes se apreci:1n las dtst:tnna,., a b,., que· S<' <:ncuentran los :1n11los <le difracción. 

En la figur:t 2.24 tcnen10~ b d1fracc1ún provocada p<>r los pnhcristalcs de 
hidroxiapatita, en t.·sta 1111:1gcn se prc>-entan d"s difr:1cc1ones de an1llos <le un par para cada una 
de ellas, en las cuales los radios (d) siguen l:t rdaci(m: 

Rdu1 =;J_=C 
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o 
en donde C es la const:inte de cá1nara que tiene un valor de C = 84n1111 A 
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Rl 9.75mm 
R2 16mm 
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R2 lúmm 
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Figura 2.24.- Difracción del cen1ento dental de carácter pohcnst•~lino 
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En consecuenc1:1, los planos de <lifracc1ún para el ,,.alor de R, nos da 8.2A que 
corresponde al plano (1.0,0} de acuerdo a b t:1r¡cta 09-04.1>2 de <.hfracción hex~g<:>nal. el valor de 
dicha tarjeta es d 1·"·" =h.17 :\ por lo cual, b <.hferenc1a ucnc un valor de O.O~:\ •iue cae dentro 
del error debido al equipo uuhzado. 

El valor de R, nos indica una d,.,=5.25.\ que corresponde al plano (1,0,1) cuvo valor 
reportado es d 1 _,,_ 1 = 5.2-<.A. 
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~ara el patrón de difracción de la figura 2.24 (b) sus "l:alores_ corrcspond1ences snn: 
dhu=B.OA por lo cual se tienen los planos de difracción (1.0,0) con 0.2A e.Je error m1<:ntras <1ue 
el segundo anillo coincide.con el anillo e.Je la figura 2.24 (a) es decir, los planos (1,0,1) cun un 
error despreciable e.Je 0.01:\. 

Escas 111uestras policristalinas se chvaron con una nava1a de un solo filo hasta obtener 
muestras muy pec¡uer1as que contenían pequci'sos cnstales que pueden ser considerados corno 
monocristales y en consecuencia su patrón de difracción correspondJcnte consistir:í e.Je puntos 
claros con algunos anillos de fondo (figura 2.25) o de un patrón de difracción compl.:tan1ente 
definido (figura 2.26) en el cual se aprecia claran1ente el mono-criscal de hidrox1apat1ta. en 
ambos tipos de difracciún se tiene la estructura h.:xagonal. qu.: reporca la lneratura 
correspondiente a la hidroxiapatita. 
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Figura 2.25.- Parrón de difracción corrcspondicntc a pcquei1os cristalcs de ludroxiap:uita del 
cen1cnto dcnral. 
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B:::Z:::[001) 

Figura 2.26.-Patrón de difracción de cristales de cemento dental 

Los valores de Z representan la dirección en <¡ue incidió el haz. observando que los 
patrones de difracción deternunados por los índices de la difracción corresponden a una 
estructura cristalina hexagonal, la cual se cornparó con l:t tabla teórica [25 J obteruendo los 
índices y los ángulos presentados. confirmando la estructura hexagonal de la hidrox1aparita. 

Es claro que existen puntos satélites, los cuales se >11 debidos a doble d1fracciún entre 
pequeños cristales de ce111ento ~knt~11. sm etnbargo el indexado pnnc1pal co111c1dc con el 
correspondiente a un cnstal hexagonal con par:írnetros de red: 

a=9.42Á c=6.89Á 

que prácticamente comciden con los reportados para la l11drox1apatit.'l, esto es: 

a,=9.418Á e =6.884Á 
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

MICROSCOPÍA DE BARRIDO ELECTRÓNICO Y DE FUERZA .ATÓMICA 

Estas dos técnicas de caracterización se utilizaron principalmente para rcfor .. mr las 
definiciones acerca de las diferentes características del cemento denral humano (23). En la 
figura 2.2 de SEr-.l así como en la 2.1 Oa de :\ FM se puede apreciar el cen1cnto acclular 
afibrilar 'lue se co111pone de una 111orfología homogénea sin células ni fibras de colágena 1unto 
con este se tiene el 1nis1no cemento en la región rnterna (figura 2.6). Para la región del rerc10 
medio del dienre se tiene el cemento acclular con fibras extrínsecas mostrado en la figuras 
2.3 y 2.4 de SF.:'1.1 y 2.1 O de :\l''.\I en las cuales se: d1sringuc:n la fom1ación <le glúbulos 
rnineralizados así con10 la presencia de lus c:spac11 is corn:spon<l1enr<:s a las fibras de Sharpc:y. 
Continuando con este análisis lkgan1< is a la z• >11:1 apical cn dnn<lc se encuentran el cernen to 
celular con fibras intrínsecas cu\·a caractc:risllct principal es la pn:senc1a <le: cen1c1Hoc1tos 
junco con las fibras de colágena (figura 2. 11 b) atkrnás <le tenerlo en la parte interna <le una 
forma n1ás clara en la in1agen 2. 7. n1u\" s1n11lar a cste tc:IH."1110,., el cemento acelular con fibras 
intrínsecas yuc: sc presenta en la figura 2.:=i de SE~I en donde yuc:dan claramente: rnarcadas las 
zonas de: en dondc se c:nco1Hra han bs fib1·as <le: cul:ígc:na en tono obscuro y 2.1 1 a en donde 
tenen1os una depresión corrc:spond1c:ntc: a un cc:rnentocno [22) relacionado con la forn1ac1ón 
del cemento. junto con esto se llene: el ccn1cnto celular combinado estratificado yue posee 
fibras intrínsecas extrínsecas y cc:1nentoc1tos, para el cual se: presentan diferentes in1:igenes. 
con"to en l:t figura 2.1 1 b en donde: se observan los espacios de inserción de las fibras de: 
colágena las <1ue tatnbién se pueden ver en la unagen 2.9 de SE'.\1 correspondiente: a la parte 
interna, yue al 111merahzarsc: genera b consistencia :> resistencia del diente en c:l proceso 
mas cica torio. 

A<le1nás de esta caractenzac1ón las técnicas de :\ F:-.t y SE:'l.I arropo varios result:i<los en 
diferentes aspectos. En cuanto a la frontera del ce1nento con la <lentina se observa (figura 2.7) 
que dicha interfase 111meral no esta bren definida pero si presc:nt:i una n"torfología sua,·e al pasar 
del cen1ento a los túbulos denunanos. Por otro lado se tienen las dirnens1oncs de los 
principales co1nponentes con10 son 1:1s fibras de col:igena yue se reportan de dirnensiones de 

décin1as de 1nicra para algunos c:1sos asi conH> dc 1 a .1i µ de: grosor [21), las cu:tles po<lc:n1os 
corroborar en la i111:1gen 2.9 así conH • con una tnavor clan<lad t:n la imagen 2. l 3a <le: :\F'.\1 cn 
donde se: tiene una fibra de coLigc:na de la parte: mterna del diente cuyas dunc:nsiones se 

encuentran del orden de 2µ en su parte: 111:1.s gn1c:sa y de 2Uµ de longitud aproXllTlad:unente. 
aunado a esto 1an1lncn se llenen las d1111ens1ones aproximadas de los cernentoc1tos que en la 
parte media mtenu 11c1H."n d1111ens1ones de 0.5µ (figura 2.8 SE.~f) aproxitnadamente nuentras 
que en la p:1rtc n"led1:1 exten1a (figura 2.11 a :\F:'\1) el espacio depdo por un cementociro es de 

5µ aproxirnada1nentc: 

l'n resultado yue 1atnb1én se concluye al realizar este análisis es d donun10 de rnaterial 
mineral en la región amclocementana (figura 2.2 y 2.102) con poco, por no decir que nula la 
presencia de material orgánico que, por el contrario se presenta en la región dd ápice y2 que en 
este predomina el matenal org:imco (figura 2.5 y 2.13b) que est:i estrechamente ligado con el 
anclaje y adaptac1<~111 de las piezas dentalc:,.. 

so 



ESPECTOi\IETRÍ.A POR DISPERSIÓN DE E.NERGÍ.-\ (EDS) 

Para este tipo de análisis se ohruvo una clara d1srnbución de las razones de calcio 
fósforo y de n1agnesio calcio las cuales presentan un con1porra1n1enro <.hicrente a lo reportado 
en la literatura y;. que S. l\I. Cool (2002) [3] publica una distnbuc1ón para el Ca:J> promediada 
entre 1.69 y 1.71 c1ue reduce el valor dado por.-\. 11. .\!elchor (l'H>'J) de 2.08 [21) ,. 2.04 de H. 
E. Schroeder [23), pues en esre traha10 se reporta conH> resuhado un con1port:un1ento de esra 
razón que \•aria entre 1. 7 cerca de la Lllll<.>n a1nclocen1entana hasta 1.2 en la Z< >na :ipical, ~·:i que 
no se consideran los priineros d:itos al ser estos pertenecientes a la zona del es1nalre, pero nl:is 
específica1nente 1naneja1nos una \'ariaciún 1nuy pequei"ia <-1ue se encuentra en entorno al \'alor 
1.56 para los dos prin1eros tercios del ce1nento, sin e1nbarg" se detecta una región de 

aproxiinada1nente 421 µ1n de ancho en la cual esta raz<)n se alqa del pro11H:d10 con un 

con1pormnuento gaussrnno en la parte n1edia (figura 2. 17) a 5 J .>4pn1 de la frontera 
amcloce1nenr:iria, para el ulti1no terCJ<> (zona apical, figura 2.18) se presenta un 
comporta1niento lineal, JLlllto con esto se tienen las diferencias en el c<Hnportan11e1Ho del 
Mg:Ca ciue se reportan dentro de los valores: 0.0375 a 0.IHS9 (21), ,. en promedio de U.0356 
(23) y:i c¡ue en este rraha10 obtenernos \•alores '-lUe van desde lJ.02 h:i,.ta O. 12 de los cuales en 
una descripción 1n:is específica tene1nos que la gran 1nayori:i. de los datos est:in entorno al 
0.024 que es un valor 111uy cercano al reportado por la hteratur:t pero 1nenor, ade1n:is se 

presenta un cn111porran1iento gausse:tno con un ancho aprnx1n1:tdu de .~4(,~un p:tr:t la zona 

externa y de 137 3~1111 p:tra la mterna ubicados aproxinudan1entc a 45(, 1 ~un y 4ú 14µm 
respectiva1nente de la frontera :11nelocen1entana. 

Cabe destacar yue b zon:t 1ned1:t en donde la razón alcanza su valor 1n:íx1n10 entorno :ti 
0.12, la zona en donde se presenta este con1portan1iento coincide en la p:trte interna así como 
en la externa del cen1ento y t¡ue esta zona se traslap:t con a<-¡uclb en yuc la razún Ca:J> ucne 
una disnunuciún considerable por lo que podcn1os deducir que esta d1sn11nuc1ón no es <lebid:t 
al aumento de fósforo sino a la d1sn1inuc1ón del calcio ya que suponen1os que el 111agnes10 es 
absorbido por la hidroxiapatita desplaz:tn<lo al calcio y defonnando la red cristalina 

DIFRACCIÓN DE R~\YOS X 

La sitnilitud ciue presentan los espectros teórico y expcrin1cncal pone de manifiesto la 
presencia de hidroxiaparita ( Ca10(P04) 6(0H)2 ) en el cemento dental humano lo que nos da 
pie a realizar un mláhsis con 1n;1yor profundidad para caracterizar la cstrUctura cristalográfica de 
las n"luestras. El espectro teóricu de la ludroxiapatica se obtm.-o de la 09-0432 PDF:CARD 

MICROSCOPIA DE TRANSMISIÓN ELECTRÓNICA 

A partir de la información que nos <la el an:ilts1s por rayos X se llegó a confirmar la 
estructura pohcristalma formada por b h1droxiapatita para lo cu:il los cspc:ctros que se ucnen 
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aporcan la información suficiente de las diinensiones del la estructura del material, con lo c¡ue 
se puede deducir c¡ue los di:í1netros medidos para los anillos son: 

Para 2.24a de: 

d Teórico (A) Experimental (A) Plano 

di 8.17 8.2 ± 0.1 (100) 

d2 5.26 5.25±.05 (101) 

Para 2.24b de: 

d Teórico (.:\) Experimental (.r\) Plano 

di 8.17 8.0 ± 0.2 (100) 

d, 5.26 5.25±.05 (101) 

En las imágenes 2.25 y 2.2ú se presentan las difracciones correspondientes a n~ucstras 
monocristalinas las cuales corresponden a una estructura hexagonal de la hidroxiapacita que 
tiene como gnipo espacial P63 /m (176) [24), en donde el haz incide en la dirección: 

z = 143 

z = 1 io 

z = 001 

2. lSa 

2.15b 

2.1 (, 

v los '\•ccinos cercanos tienen los índices dcscntos en las in~:.ígcnes los cuales fueron cotejados 
~on las tablas teóricas de las posibles difracciones hexagonales [25). comprobando de esta 
manera la esuuctura hexagonal de la hidroxiapatita. 

·. 
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CONCLUSIONES 

[)e los resultados obtenidos se tienen las siI::,ruientes conclusiones 

• La tnicroscopfa de barrido electrónico así con10 la de fuerza ató1nica nos 
ayudan a determinar y especificar las características del cen1ento dental 
humano dadas con anterioridad así con10 la localización de las n:µ;iones en 
las cuales estas se encuentran. 

• La especrron1etría por dispersión de energía E[)S nos da un nuevo 
enfogue de la distribuciún del calcio (Ca). del fósforo (P; y dd magnesio 
(i\'1g) en donde la razón Ca:P tiene un cornportarniento gaussiano en la 
región inedia así como la razón :'-lg:Ca con lo c.¡ue se tiene una <listninución 
substancial del calcio en esta región <lada por la integración del n1agnesio al 
sustituir al calcio en la estructura <le la hi<lroxiapatita ya c.1ue este se 
encuentra en constante regenerac1on por s<.:r un n1at<.:rial orgánico, 
provocando un can1bio en la <.:srructura hexagonal <l<.: la 111is111a carnbian<lo 
sus propiedades cristalinas corno la cotnpr<.:sión o la r<.:sistencia a 
esfuerzos de corte. Es decir esra zona actúa coni.o una rq~ón <le 
arnorúguainiento de los esfu<.:rzos y tension<.:s gcn<.:radas por c:l proceso 
tnasticativo c¡uc evita que la r:úz dental sufra alguna fractura. 

• A partir <l<.: la n1icroscopía <le transn1isión ekctrónica se reafirma la 
esrructura hexagonal de la hidroxiaparira con las distancias interplanares y 
los espectros de difracción correspondientes a los teoncos de una 
esrrucntra hexagonal correspondiendo a su grupo espacial. Sin <.:tnbargo es 
necesario tratar <l<.: obt<.:ner un rnicroan:í.lisis d<.: la región del c<.:rncnto rico 
en n1agncsio para obtener experin1<.:ntaln1ente sus correspondientes 
par:í.tnetros de red. En su caso para una posterior investigación. elaborar 
hidroxiapatita sintética con diferentes cantidades de magnesio y simular 
así, el cornponanüento de la cornposición quíni.ica encontrada en el 
presente trabajo. 
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