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INTRODUCCI ON.

Actualmente la Ciencia de Materiales tiene una gran importancia en la industria, ya que
conduce a la creacion de nuevos productos con el propdésito de incrementar las mejoras y
localizar las posibles averias de los materiales que estan en uso. Dependiendo al enfoque para el
cual los materiales sean enfocados, estos deben de tener ciertas propiedades para que sean
aprovechadas al méximo; por mencionar un caso, si la funcionalidad pretende ser utilizada como
un biomaterial que pueda ser sustituto de implantes o protesis en el area medica, estos deben de
contener cierta resistencia mecénica en su estructura que evite la deformacion del producto final,

ademas de que este debe ser asimilado por el cuerpo humano.

La obtencién de estos materiales puede ser llevada a cabo a través de diferentes rutas de
sintesis, de las cuales cabe destacar una de ellas muy particularmente debido a que el método
permite una manipulacion a nivel molecular de las diversas etapas de la reaccion de sintesis asi

como también el uso de bajas temperaturas en el proceso.

La metodologia de sintesis por Sol-Gel, esta incluida dentro de los métodos de quimica
para la obtencion de materiales inorganicos avanzados de alta tecnologia donde se incluyen
peliculas delgadas, fibras, particulas, etc.; esto se debe a que este procedimiento permite

sintetizar nuevos materiales de alta pureza controlando las caracteristicas de la microestructura.

Este ofrece la oportunidad de preparar s6lidos amorfos a bajas temperaturas, en sistemas en
que son dificiles preparar mezclas homogéneas por el método de fusion, el cual requiere de alta

temperatura para la obtencion de éxidos.
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Se caracteriza por la formacion de oOxidos metélicos partiendo de
precursores hidrolizables y de manera general el proceso consiste en la formacién de redes
inorganicas que se obtienen por medio de una reaccion quimica, la cual se inicia a partir de una
solucion homogénea denominada SOL que involucra una solucion coloidal (alcdxido metalico,
agua, disolvente y catalizador), para luego transformarlas en un GEL a través de un proceso de

polimerizacion con el fin de obtener un sélido poroso.

Ademas permite el control de las superficies y las interfaces del material durante las
Gltimas etapas de la produccion, por ejemplo, creando adecuados gradientes de composicion en
la superficie. En particular es uno de los métodos que ofrecen mayores ventajas cuando se trata
de producir estructuras homogéneas a escalas extremadamente finas, es decir del orden de
nanometros. Este método permite realizar investigaciones a escala nanomeétrica de los procesos

quimicos de hidrolisis, condensacion, sinéresis, deshidratacion y densificacion de los materiales.

Para sintetizar materiales los cuales puedan ser estudiados en cuanto a su posible
bioactividad, pueden combinarse con los poliméricos para formar materiales compuestos,
posibilitando con ello mejorar, en comparacién con los materiales de origen, su comportamiento
biolégico y obtener propiedades mecanicas mas cercanas al tejido 6seo a sustituir. Una de las
caracteristicas deseadas en este tipo de materiales es la bioactividad. Los materiales bioactivos

forman una unién fuerte con la superficie del tejido 6seo es decir que se osteo-integran.
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RESUMEN DEL PROYECTO.

El desarrollo de trabajo de investigacion empleado en esta Tesis, se enfoco principalmente
en la obtencion de un material el cual tuviera propiedades mecanicas y que de acuerdo a la
evaluacion de estos a través de técnicas de analisis se pudiera orientar su funcionalidad en el

sector médico ya sea como implantes o protesis.

Para llevar a cabo esto, se realizo una investigacion bibliografica a detalle sobre los topicos
mas destacados acerca de los materiales que demuestran ser bioactivos, y con ello se planteo la
propuesta de que el sistema a desarrollar fuera sintetizado en base a los precursores de Silice y
Fierro, ya que de acuerdo a la literatura, estos materiales presentan fuertes enlaces moleculares
que pueden permitir el desarrollo de una estructura solida. Teniendo definido el objetivo de la
investigacion se implemento una estrategia experimental para la sintesis de los sistemas mixtos a

través de una metodologia conocida y de facil entendimiento como lo es el Proceso Sol-Gel.

Como parte del proyecto de investigacion, también se validaron las propiedades de los
materiales obtenidos a partir de técnicas de caracterizacion como lo son espectroscopias de
Ultravioleta Visible (UV-Vis) y por Transformada de Infrarrojos de Fourier (FT-IR) que
permiten predecir las propiedades quimicas del sistema sintetizado; y las principales propiedades
texturales de los materiales, obteniendo el area BET [2], la distribucién de didametro de poro y el

volumen total de poro de las muestras.
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En el disefio experimental, también se propuso variar la concentracion del
precursor de Fierro en una relacion molar de 95% - 5%, 96% - 4% y 97% - 3% en las muestras,
destacando que este alcoxido contiene en su estructura Acetilacetona (2, 4 pentanodiona, acacH)
que actua en la reaccion como agente quelante, con el proposito de poder asegurar la estabilidad

de la molécula aplicando el modelo de carga parcial.

Como parte final en la preparacion de los sistemas mixtos de SiO2-FeO, fueron aplicados
Ultrasonidos de Alta Frecuencia a los materiales, con el propdsito de aumentar la viscosidad de

estos y favorecer a la gelificacion para la obtencion de los Xerogeles correspondientes.

La variacion de la concentracion permitio realizar un analisis comparativo de los sistemas
mixtos sintetizados conforme a los tiempos de gelificacion de las muestras obtenidas, asi como
también de las propiedades fisicas y quimicas que estos contenian, consiguiendo de esta manera
sistemas homogéneos y transparentes a escala micro lo cual es una particularidad del proceso de

sintesis empleado.

Para obtener sistemas con las caracteristicas ya mencionadas, primeramente se requeria
que los materiales sintetizados fueran estables y segundo, que se pudiera estudiar la variabilidad
de las propiedades de cada uno de ellos al cambiar la concentracion, por lo cual se realizo un
analisis comparativo de los sistemas mixtos sintetizados conforme a los tiempos de gelificacion
de las muestras obtenidas, asi como también de las propiedades fisicas y quimicas que estos

contenian.
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Una vez obtenidos los tres sistemas mixtos de SiO»-FeO a diferente
concentracion (95% - 5%, 96% - 4% y 97% - 3%), se procedid a realizar la correspondiente
caracterizacion de los materiales sintetizados por espectroscopia de Ultravioleta Visible (UV-
Vis) con el proposito de poder apreciar la polimerizacion de los sistemas y con ello medir el
tiempo exacto de gelificacion asi como también por espectroscopia de Transformada de

Infrarrojos de Fourier (FT-IR) para comprobar las especies quimicas contenidas en cada sistema.

Posteriormente, se llevo a cabo un estudio mas a detalle para poder obtener las principales
propiedades texturales de los materiales sintetizados, tomando como base la isoterma de
adsorcion-desorcion de N2 para poder determinar el area BET [2], el volumen total de poro de las

muestras y el tamafio de poro de cada una de las muestras.

Finalmente, para comprobar la Bioactividad que puede tener un sistema que es sintetizado
a partir de precursores de Silice y Fierro, se procedi6 a la inmersién de las muestras obtenidas en
Fluido Corporal Simulado (S.B.F.), el cual es una solucién con una fuerza iénica similar a la del
plasma de la sangre humana que se mantiene en las mismas condiciones de pH y temperatura
fisiolégicas del cuerpo humano, y cuya funcionalidad es determinar la bioactividad de los
materiales a través de su incorporacion de los iones contenidos en esta solucion (Ca*2, POs* y

Na*), en la molécula ya sintetizada.

Para la determinar la Bioactividad a través de la incorporacion de los iones en las muestras,
se realizo nuevamente un estudio por espectroscopia de Transformada de Infrarrojos de Fourier
(FT-IR) para comprobar que las muestras que estuvieron inmersas en la solucion contenian los
iones caracteristicos del S.B.F. en su estructura molecular, y de esta manera definir que el

material es Bioactivo.
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OBJETIVO GENERAL

Obtener sistemas mixtos de SiO»-FeO variando la concentracion molar del precursor de
Fierro (95% - 5%, 96% - 4% y 97% - 3%), empleando como método de preparacion al Proceso
Sol-Gel y cuya funcionalidad pueda resultar en un biomaterial con la aplicacion de Ultrasonidos
de Alta Frecuencia, analizando las diferencias que tienen estos sistemas obtenidos con respecto a
la distinta concentracion molar de cada uno de ellos como lo son las tiempos de gelificacion,

propiedades fisicas y quimicas, o sus propiedades texturales.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.- Sintetizar sistemas mixtos de SiO.-FeO variando la concentracion molar, aplicando el
Proceso Sol-Gel asi como también Ultrasonidos de Alta Frecuencia y haciendo uso de los
conocimientos adquiridos en nuestra formacion profesional de Quimica, Fisicoquimica y

Laboratorios que son la base de la Ingenieria Quimica.

2.- Caracterizar por espectroscopia de Ultravioleta Visible (UV-Vis) los soles obtenidos

para observar el avance de la polimerizacion de cada una de las muestras.

3.- Caracterizar los soles y xerogeles por espectroscopia de Infrarrojos por Transformada
de Fourier (FT-IR) para determinar los enlaces quimicos que aseguren la homogeneidad a escala

molecular de cada una de las muestras.

4.- Determinar las Propiedades Texturales mas representativas de los Xerogeles para

observar las diferencias que se generan en cuanto a area y distribucion de tamafio de poro.

pag. 6



5.- Realizar la interpretacion de los graficos generados por el software de
cada uno de los equipos donde se analizaron las muestras, lo cual nos permitira tener un
conocimiento mas amplio en el area tanto como en el manejo de los equipos Perkin Elmer
Lambda 10, Varian 640-IR, Bell Japan y Bell Sorb Mini Il, asi como en la observacion sobre el
comportamiento de nuestros materiales sintetizados, ya sea con respecto a su concentracion y

tiempos de gelificacion.

6.- Realizar un estudio comparativo de acuerdo a los resultados obtenidos tanto en la
preparacion de cada uno de los sistemas como en la variacion de la concentracién de los sistemas

mixtos de SiO,-FeO.

7.- Determinar la bioactividad de las muestras obtenidas realizando la inmersion de estas
en un Corporal Simulado (S.B.F) a través de un nuevo estudio de espectroscopia de Infrarrojos
por Transformada de Fourier (FT-IR), que permitird verificar la incorporacién de los iones

caracteristicos de la solucion (Ca*2, POs™ y Na*) en la estructura de los sistemas de SiO2-FeO.
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HIPOTESIS.

Considerando la concentracion molar en base al precursor de Fierro aplicada en sistemas
mixtos de SiO2-FeO (95% - 5%, 96% - 4% y 97% - 3%), esperamos igualar las velocidades de
hidrolisis de los precursores de Si y Fe, asi como también obtener soles homogéneos y
trasparentes, a partir de los cuales se obtendran sélidos mixtos de SiO2-FeO, cuyas propiedades
puedan demostrar que son materiales bioactivos a traves de la incorporacion de los principales

iones que la definen en su estructura quimica
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JUSTIFICACION.

Como parte de la formacién profesional que es adquirida a lo largo de los estudios de
licenciatura, podemos tener una amplia vision en donde estos pueden ser aplicados, asi como
también el definir como estos son Utiles en el desarrollo de las actividades que nosotros como
Ingenieros Quimicos podemos desarrollar durante el quehacer profesional, sin embargo el mundo
laboral afio tras afio es mas competitivo, por lo cual el tener un buen nivel de conocimientos en
areas especificas como lo es la Ciencia de Materiales, nos permite estar capacitados para
proponer alternativas de mejora en cualquiera de las diversas areas en las que uno trabaje, como
lo es el desarrollo en este trabajo de investigacion experimental donde se pretende sintetizar

materiales que tengan propiedades bioactivas y que puedan ser funcionales en el sector medico.

Entre los campos de estudio actual de los materiales poliméricos cabe mencionar el
desarrollo de polimeros bioadsorbibles (esto es, que son degradados en el medio bioldgico y sus
productos de degradacion son eliminados mediante la actividad celular), utilizados en
estructuras, en sistemas de liberacion de drogas, como soporte de células vivas, en el reemplazo

de tejidos, ya sean duros o blandos, y en piezas y dispositivos para la fijacion de fracturas.

Un tema de gran interés actual es el desarrollo de materiales hibridos, formados por la
combinacion de materiales sintéticos y naturales. Estos tienen multiples aplicaciones, entre las
que se pueden mencionar los biosensores, los sistemas de liberacion controlada de drogas y los
materiales con superficies modificadas que contienen moléculas capaces de interaccionar en

forma especifica con el medio bioldgico.
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Se han propuesto materiales hibridos organicos-inorganicos que involucren
ceramicas o vidrios bioactivos sintetizados por procesos sol-gel, cuyo objetivo es el de conferir
al material excelentes propiedades bioldgicas (Ebisawa, Y., Miyaii, F., Kokubo, T., Ohura, K., &

Nakamura, T., 1997).

De acuerdo a lo ya mencionado, el poder disefiar una estrategia experimental para
sintetizar soles homogéneos y transparentes a partir del proceso sol-gel y obtener sélidos de
sistemas mixtos de SiO2-FeO, es un gran aporte al area de Ciencia e Ingenieria de Materiales

para adaptar materiales convencionales a aplicaciones biomédicas.
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ALCANCES

La presente investigacion experimental de Tesis se enfocara a obtener materiales
homogéneos y trasparentes en base a los precursores de Silice y Fierro aplicando Ultrasonidos de
Alta Frecuencia, para que de acuerdo a las reacciones que intervengan en ellos se puedan obtener
sistemas mixtos de SiO2-FeO variando la concentracion en cada uno de ellos con respecto a la

relacion molar.

Con el desarrollo experimental realizado se llevara a cabo un estudio comparativo entre los
tres sistemas sintetizados con respecto a las variables que cada uno de ellos presenta a través de
espectroscopias de Ultravioleta Visible (UV-Vis) e Infrarrojos por Transformada de Fourier (FT-
IR). También se realizara un estudio de Propiedades Texturales que permita predecir el

comportamiento de dichos materiales a través de su didmetro de poro.

Se realizara la interpretacion correcta de los graficos obtenidos de cada una de las técnicas
de caracterizacion aplicadas para poder deducir la funcionalidad de estos materiales en cuanto a
los mejores resultados obtenidos de tiempo de gelificacion, tamafio de poro y propiedades fisicas

y quimicas.

Finalmente, se determinara la Bioactividad de los sistemas mixtos a través de la
incorporacion de los iones caracteristicos que se encuentran presentes en la solucion del Fluido
Corporal Simulado (S.B.F) en los materiales, verificando asi que los iones de Ca*?, PO4*? y Na*
se encuentran presentes en la estructura molecular de los sistemas mixtos de SiO,-FeO a través

de un estudio por espectroscopia de Transformada de Infrarrojos de Fourier (FT-IR).
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CAPITULO I:

EL PROCESO

SOL-GEL.




El proceso Sol-Gel ofrece la oportunidad de preparar s6lidos amorfos a bajas temperaturas
en sistemas los cuales son dificiles preparar mezclas homogéneas por el método de fusion, el

cual requiere de alta temperatura para la obtencién de 6xidos.

Esta metodologia se define como la formacion de &xidos metalicos partiendo de
precursores hidrolizables. Este proceso consiste basicamente en la formacion de redes
inorganicas que se obtienen por medio de una reaccion quimica, la cual se inicia a partir de una
solucion homogénea denominada sol que involucra una solucion coloidal (alcéxido metalico,
agua, disolvente y catalizador), para luego transformarlas en un gel a través de un proceso de

polimerizacion con el fin de obtener un sélido poroso.

El proceso Sol-Gel mas comun se basa en la hidrdlisis y condensacion de precursores
alcoxidos metalicos M(OR), en disolventes y permite la preparacion de polimeros inorgénicos

puros, hibridos organico-inorganicos y sistemas poliméricos multi-componentes.

CONCEPTOS.

Sol: Suspension estable de particulas solidas coloidales en un medio liquido (2-200 nm;

103-10%atomos por particula). Algunas de sus caracteristicas son:

e Disolvente: Agua, acuoso, alcohol.
e Macromoléculas (proteinas) coloides reales.
e Subdivididos en particulas menores. Ejemplo: Pequefias particulas de Alumina.
Gel: Red porosa tridimensional formada por la interconexion de particulas solidas en un

medio liquido. Algunas de sus caracteristicas son:
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ZARAGOZA

e Su crecimiento lo limita el recipiente.

Macromoléculas (proteinas) coloides reales — Gel coloidal.

Subdivididos en particulas menores — Gel polimérico.

Disolvente: Hidrogel/Alcogel.

Geles secos: Xerogel/Aerogel.

ETAPAS DEL PROCESO SOL-GEL

El Proceso Sol-Gel consta de varios pasos: Mezclado, Gelificacion, Envejecimiento,

Secado y Sinterizado.

Las reacciones quimicas involucradas son la Hidrdlisis y la Poli-Condensacion que se

producen simultdneamente y son incompletas, pero pueden resumirse en:
1. Hidrdlisis:
Si (OR), + 4H,0 - Si(OH), + 4R(OH) ...(1)

2. Policondensacion:

Si (OH), + Si(OH), - 2Si0, + 4H,0 ...(2)

Si (OH), + Si(OR), > 25i0, + 4ROH ...(3)
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1.- MEZCLADO.

La posibilidad de disefiar materiales Gnicos es uno de los aspectos mas importantes que se
consideran del Proceso Sol-Gel, especialmente cuando se hace por polimerizacion de un
compuesto metal-organico para formar un gel polimérico. La clave consiste en disefiar el
monomero adecuado que polimerizard para formar las estructuras M-O-M. Los alcoxidos

metalicos M(OR)n cumplen este requisito (donde M es el metal y R un radical alquilo).

Los mas utilizados para la preparacion de geles basados en silice son los Tetra-Metoxi-
Silano [Si(OCHz3)4] y Tetra-Etoxi-Silano [Si(OC2Hs)s], conocidos por TMOS y TEOS
respectivamente. El precursor de alcoxido de silice liquido Si(OR)s reacciona con el agua y
produce las reacciones de Hidrdlisis y Poli-Condensacion, en presencia de un disolvente comun

(normalmente Alcohol), dado que el agua y el alcdxido son inmiscibles.

Estas reacciones se producen simultaneamente y generalmente quedan incompletas, pero el
oxido que se desea obtener se consigue. El resultado final de las reacciones es una dispersion
coloidal de particulas extremadamente pequefias (de 1-2 nm. aproximadamente), que forman

finalmente una red tridimensional enredada del 6xido inorganico correspondiente.

La Hidrolisis y la Poli-Condensacion se pueden acelerar o frenar utilizando el catalizador
acido o base correspondiente. Para un pH bajo, las particulas se agregan para formar estructuras
poliméricas, mientras que a pH alto, las particulas aumentan de tamafo; este efecto se debe a la

variacién de la solubilidad con la curvatura de la superficie y con el pH.
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Dependiendo de la cantidad de agua presente, la reaccion de Hidrélisis puede completarse
o0 detenerse cuando el metal esta parcialmente hidrolizado. En el caso de que se utilicen diversos
cationes para formar redes de 6xidos mezclados, es necesario un paso inicial para formar el
complejo mixto. Cuando los precursores de alcoxidos tienen diferentes velocidades de hidrolisis
(Por ejemplo Aluminio o Titanio con respecto al Silicio), es preferible una Pre-Hidrdlisis del
alcoxisilano [2,3]. Después de la compleja operacion de Polimerizacion, formacion del Sol y
Gelificacion, se forma un gel micro-poroso de alta superficie especifica constituido por

particulas muy pequefias (aproximadamente de 2nm.), con una formula aproximada por:
(MO)X(m'o)X,(OH)y(OR)X .. (4)
Radicales -OH y —OR lo que configura la red del 6xido correspondientes. [2]

2.- GELIFICACION.

Con el tiempo, la Poli-Condensacion del alcdxido de silice produce particulas coloidales
que se enlazan unas con otras para formar una estructura tridimensional. En este proceso, el
catalizador juega un papel importante debido a la carga idnica de las particulas de silice, con una

influencia directa en la velocidad de Poli-Condensacion.

Asi, a un pH bajo por ejemplo, las particulas de silice soportan cargas ionicas muy
pequefias por lo que pueden chocar y agregarse formando cadenas, dando lugar al Gel
polimérico. Este efecto se produce cerca del punto isoeléctrico de la silice a un pH=1.7, donde la

carga superficial es nula.
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En caso contrario, a un pH alto donde la solubilidad es mayor, las particulas crecen en
tamafo relativo y disminuyen en nimero, ya que las mas pequefias se disuelven (curvatura
positiva), y la silice se ubica sobre las particulas mas grandes. En este caso, se forma un Gel
coloidal. Una consecuencia directa de todo lo expuesto anteriormente, es que los geles coloidales

son de menor superficie especifica y menor densidad.

El cambio dréastico que se produce en el comportamiento reolégico es lo que se utiliza para
determinar el punto de gelificacion del Sol. De este modo se utiliza un método preciso para
determinar el tiempo de gelificacion: midiendo el modulo complejo de cizalla, el cual consta de
dos contribuciones: Una por parte del modulo de pérdidas G"y una contribucién elastica
(Modulo de almacenamiento G'); el factor de pérdidas (tand=G"/G') muestra en el punto de

gelificacion, un maximo seguido de un descenso brusco.

Utilizando la técnica de SRMN (Resonancia Magnética Nuclear), la estructura en el punto
de gelificacion es muy variable, dependiendo de factores como la concentracion, el pH, la
temperatura por mencionar algunos, lo que da lugar a diversas tendencias observadas, tales como
racimos extensos, coloidal frente a polimérico, y fractal frente a una distribucion homogénea de

tamafios.
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3.- ENVEJECIDO.

Segun pasa el tiempo tras la gelificacion, la red sélida inmersa en el liquido continda su
evolucion. Este proceso de envejecimiento consta de tres pasos: continuacion de la

polimerizacion, sinéresis y maduracion.

La polimerizacion de los grupos hidroxilo que no han reaccionado aumenta la conectividad

de la red, este proceso sucede a la vez que se da un cierto encogimiento.

La sinéresis, es el encogimiento espontaneo e irreversible de la red gelificada, es el
resultado de la expulsion del liquido de los poros. El liquido fluye a través de los poros de
acuerdo con la ley de Darcy, la cual establece que el flujo J es proporcional al gradiente de la

presion del liquido N(PL), este fendmeno se explica a través de la siguiente ecuacion:

]——RVP 5
= VR - (5)

L
Donde 7] es la viscosidad del liquido y D es su permeabilidad.

Este proceso depende mucho del catalizador correspondiendo el minimo al punto

isoeléctrico (pH=1.7 para la silice), cuando las particulas no estan cargadas.

Finalmente, la maduracion se refiere al proceso de disolucion y re-precipitacion debido a
las diferencias de solubilidad que hay entre superficies con distintas curvaturas. Este proceso no
produce encogimiento alguno de la red pero influye en el fortalecimiento del gel, y depende de
factores que afectan a la solubilidad, como la temperatura, el pH, la concentracion y el tipo de

disolvente. [3]
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4.- SECADO.

Uno de los principales problemas a la hora de preparar materiales masivos (también
conocidos como materiales monoliticos), es evitar la fractura del Gel durante el secado, debido a

las tensiones provocadas por las fuerzas capilares asociadas a las interfaces liquido-vapor.

Las grietas comienzan si estas diferencias de presion son mayores que el modulo elastico
del material. De acuerdo con la formula de Laplace, para un capilar de radio r y un liquido con

un angulo de contacto g, la presion capilar se expresa de la siguiente manera:

_ 2ycos6

Ap (6)

r

Para conseguir monolitos hay que minimizar el gradiente de Ap o incrementar la

resistencia mecanica de la red solida.

Esta presion es proporcional a la energia superficial especifica g en la interface liquido-
aire. Pueden generarse de este modo presiones considerables. Por ejemplo, si se tiene un poro de
radio de 2nm., relleno de agua (g=0.073Nm™) y asumiendo un mojado perfecto

(cos g=1), Dp=73Mpa.

Todas las modificaciones que se hagan sobre estos parametros que tiendan a minimizar el
gradiente de la presion capilar y a incrementar la fuerza mecéanica de la red, deben favorecer la
probabilidad de formacion de un Gel monolitico. La solucion directa es hacer que el liquido se

evapore a una velocidad muy reducida.
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Esta técnica, aunque es efectiva, no es practica debido a los tiempos de secado
excesivamente largos que se necesitan. Lleva semanas, incluso meses formar un gel seco

monolitico (también es conocido como Xerogel).

5.- SINTETIZADO.

Es un proceso de densificacion de la red conducido por la energia inter-facial. La red solida
se mueve por flujo viscoso o por difusién para eliminar la porosidad. En Geles con gran
superficie porosa, la fuerza que gobierna este proceso es suficientemente grande como para
producir el sinterizado a temperaturas excepcionalmente bajas, donde los procesos de transporte

son relativamente lentos.

De hecho, la cinética de la densificacion en los Geles no es sencilla debido a los procesos
de deshidroxilacion y de relajacién estructural. EI &mbito de los OIHMs no incluye vidrios
densos, debido a la temperatura de descomposicién de los compuestos organicos (de 200 a 300
°C). Sin embargo, algunos cientificos han demostrado la persistencia de los enlaces Si-C en los

Geles calcinados a 900 °C.

Este hecho debe producir una mejora en las propiedades mecanicas y térmicas producidas
por la pirolisis bajo una atmosfera inerte por encima de 600°C, convirtiendo los OIHMs en

"vidrios negros" con propiedades térmicas muy interesantes (J. Brinker, George W. Scherer).
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APLICACIONES POTENCIALES DEL PROCESO SOL-GEL
e Recubrimientos.
e Anti-reflectivos.
e Absorbentes en IR o Visible.
e Conductores Eléctricos.
e Antioxidantes, Anti-erosion.
e Nuevas Fibras Cerdmicas (compositos).
e Polvos Ceramicos “avanzados” con propiedades ferro-eléctricas, Piezo-eléctricas,
Opticas.
e Nuevos Vidrios o Vitro-ceramicas a partir de polvos Sol-Gel.
e Nuevos materiales HOIM.

e Estructuras con porosidad.

2373 Hids6lisin

o Condensacion

Envegecunicnle

A -
Secadn oy
SRRSO Neropel
Pelicula d2 Nevagel &
Densificaco |
l’l'cmpcmlum g
e e e Malerial
e denso

Pelicula densificada

Fig. 1.- Descripcion gréafica del Proceso Sol-Gel.
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VENTAJAS DEL PROCESO SOL-GEL.

e Baja temperatura de preparacion.

e La velocidad de reaccién y las propiedades del sélido final pueden ser controladas desde
la etapa inicial del proceso.

e Posibilidad de varios procesos de formacion.

e Facilidad para obtener sistemas multi-componentes.

e Alta homogeneidad y pureza del producto final.

e Control de la microestructura.

DESVENTAJAS DEL PROCESO SOL-GEL.

e Costo elevado de las materias primas.

e Costo elevado del proceso de secado.

o Falta de familiaridad con el método.

e Riesgos por el manejo de soluciones organicas.

e Tiempo largo de gelificacion.
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CAPITULO II:

GENERALIDADES

DE LOS BIOMATERIALES.




INTRODUCCION

Los Biomateriales se pueden definir como materiales biol6gicos comunes tales como piel,
madera, 0 cualquier elemento que remplace la funcion de los tejidos o de los 6rganos vivos. En
otros términos, un Biomaterial es una sustancia farmacoldgicamente inerte disefiada para ser

implantada o incorporada dentro del sistema vivo.

Los Biomateriales se implantan con el objeto de remplazar y/o restaurar tejidos vivientes y
sus funciones, lo que implica que estan expuestos de modo temporal o permanente a fluidos del
cuerpo, aunque en realidad pueden estar localizados fuera del propio cuerpo, incluyéndose en
esta categoria a la mayor parte de los materiales dentales que tradicionalmente han sido tratados

por separado.

Debido a que los Biomateriales restauran funciones de tejidos vivos y organos en el
cuerpo, es esencial entender las relaciones existentes entre las propiedades, funciones y
estructuras de los materiales biologicos, por lo que son estudiados bajo tres aspectos
fundamentales: materiales biolégicos, materiales de implante y la interaccion existente entre
ellos dentro del cuerpo. Dispositivos como miembros artificiales, amplificadores de sonido para

el oido y prétesis faciales externas, no son considerados como implantes.

El éxito de un Biomaterial o de un implante depende de tres factores principales:
propiedades y biocompatibilidad del implante, condiciones de salud del receptor, y habilidad del

cirujano que realiza el implante; la fisica s6lo se aplica al primero.

Los requisitos que debe cumplir un Biomaterial son:
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VI.

VII.

VIII.

Ser Biocompatibles, es decir, debe ser aceptado por el organismo, no provocar que éste

desarrolle sistemas de rechazo ante la presencia del Biomaterial.

No ser toxico, ni carcindgeno.

Ser quimicamente estable (no presentar degradacion en el tiempo) e inerte.

Tener una resistencia mecanica adecuada.

Tener un tiempo de fatiga adecuado.

Tener densidad y peso adecuados.

Tener un disefio de ingenieria perfecto; esto es, el tamafio y la forma del implante deben

ser los adecuados.

Ser relativamente barato, reproducible y facil de fabricar y procesar para su produccion

en gran escala.

Otra caracteristica a tener en cuenta en la gran mayoria de Biomateriales es su

biodegradabilidad. Esta propiedad también esta presente en todos los materiales convencionales

como plasticos, vidrios, o incluso calcetines de lana.

Todo es biodegradable, aunque el tiempo en que su descomposicién ocurra no sea el

mismo. Se define a la biodegradabilidad como la resistencia de una sustancia a ser descompuesta

en los elementos quimicos que la componen por la accion de organismos vivos, normalmente

microorganismos, bajo condiciones ambientales.
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A mayor biodegradabilidad, mas facil su descomposicién. Un ejemplo claro se puede
encontrar en la ingenieria de tejidos, donde gracias a esta propiedad se puede implantar un

material que se comporte como sustituto temporal del tejido dafiado, mientras éste se regenera.

Progresivamente la masa del biomaterial ird disminuyendo por accién propia de las células
del organismo, metabolismo, y por mecanismos fisico-quimicos, como la hidrdlisis, de forma

controlada hasta desaparecer completamente en el tiempo adecuado.

A veces los términos reabsorbible y degradable se utilizan en la bibliografia como
sindnimos, si bien habria que destacar un matiz entre reabsorbible, que el organismo es capaz de
metabolizar; y degradable, que se descompone después de un periodo de tiempo. En el caso de
los implantes, la biodegradabilidad es muy importante ya que evita una segunda cirugia para
eliminar el implante. Se debe garantizar también en el Biomaterial que serd quimicamente
estable y que tendra un comportamiento eléctrico adecuado para su aplicacion. Ademas, debido a

la progresiva pérdida de masa, las propiedades mecanicas se veran afectadas.

Por lo tanto otro aspecto a tener en cuenta a la hora de disefiar un Biomaterial seran sus
propiedades mecéanicas, como la resistencia mecéanica y la fatiga, que dependeran de su

aplicacion.

A continuacion, se citan algunas formas de clasificacion de los biomateriales, teniendo

presente la cantidad de posibles clasificaciones que existen:
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Segun su origen:

e Natural, por ejemplo seda, lana, colageno.

e Sintético, comunmente denominados materiales biomédicos.

Dentro de los sintéticos y segun su naturaleza:

e Metales. Poseen buenas propiedades mecanicas. Usados, por ejemplo, en protesis
ortopédicas, implantes dentales.

e Polimeros. Tienen propiedades cercanas a los tejidos vivos. Son los biomateriales
mas usados en implantes e ingenieria de tejidos.

e Ceramicos. Son quimicamente inertes y estables. Usados, por ejemplo, en protesis
0seas, valvulas de corazon.

e Compuestos. Sus propiedades son muy variadas segun los elementos que los

constituyan. Usados en todos los campos de la bioingenieria.

En funcion de la respuesta del propio organismo:

e Inertes

e Bioactivos

e Reimplantados
e Biodegradables

e No degradables
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MATERIALES BIOACTIVOS.

El concepto de Material Bioactivo es intermedio entre reabsorbible y bioinerte. Se
considera material bioactivo, aquel capaz de interactuar directamente con el medio bioldgico, en
ausencia de una interfase de naturaleza diferente a la del tejido en que es implantada, o sea que
es aquel que produce una respuesta bioldgica especifica en la interfase, la cual resulta en la

formacion de una union entre los tejidos y el material.

Este concepto ha sido expandido para incluir un gran nidmero de Materiales Bioactivos
con un amplio rango de velocidades de unién y de espesor de las capas interfaciales de union.
Ellos incluyen vidrios bioactivos tales como el biovidrio, vitroceramicos bioactivos tales como el
Ceravital A/W o vitroceramicas, maquinables, hidroxiapatito denso tal como el Durapatito o
Calcitita, o compuestos bioactivos tales como Palavital o Biovidrio reforzados con fibras de

acero.

Todos los Materiales Bioactivos arriba mencionados forman una unién interfacial con el
tejido adyacente. Sin embargo, dependiendo del tiempo de la unién, su resistencia, mecanismo y

espesor de la zona de union difiere para varios materiales.

Este campo se encuentra en pleno desarrollo fundamentalmente con el advenimiento de la
implantologia y de la interaccién entre los implantes y tejido Gseo. Este comportamiento se
denomina “oseointegracion”, donde el material implantado logra un intimo contacto con el tejido

6seo sin ningun otro tejido interpuesto.
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Ademas, con los avances de la medicina regenerativa, observamos Materiales Bioactivos
con capacidades de “osteinduccion” en el cual el material genera que las células de la periferia se
diferencien para la formacion de nuevo tejido 6seo, y “osteoconducciéon” donde un material
auspicia de soporte mecanico para guiar dicha formacion (regeneracion tisular guiada). También
se consideran Materiales Bioactivos a aquellos que tienen agregado en su composicidn sustancias
antibacterianas y/o antisepticas. Actualmente se encuentran en desarrollo sellantes, sistemas

adhesivos y resinas compuestas con agregado de estos agentes Bioactivos.

BIOACTIVIDAD.

En el pasado cuando un ser humano sufria de dolencia, los médicos disponian de pocos
recursos para enfrentar este problema, y en consecuencia, se recurria la amputacion o
extirpacion del tejido u érgano dafiado. Esta practica estaba bastante generalizada en todo el
mundo antiguo y aunque llegaba a salvar vidas, el ser humano tenia serias deficiencias que

deterioraban su calidad de vida.

En algunos casos, sin embargo, ciertos materiales fueron usados con distintivos en las

sociedades egipcias, griegas o romanas, y en américa, por los incas, aztecas o mayas.

Los primeros materiales que se usaron con fines médicos fueron materiales naturales como
madera, marfil o vidrio. Estos materiales de primera generacion simplemente sustituian una parte
del cuerpo (patas de palo, ojos de vidrio, etc.), y poco se sabia de su interaccidn con el cuerpo
humano. Después de la segunda guerra mundial, la situacion cambio sibitamente debido a la

aparicion de antisépticos, antibioticos, vacunas y practicas higiénicas en los hospitales.
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Fue entonces cuando se inicid el uso de polimeros en la medicina en forma de lentes de
contacto y el uso de metales en forma de clavos para la fijacion de fracturas. Pese a estas
aplicaciones, lo que se buscaba era simplemente que el material no fuera dafiino o toxico para el

ser humano.

Posteriormente aparecieron los materiales bioactivos, biodegradables o reabsorbibles, es
decir, aquellos que promovieran su integracion al medio bioldgico o que indujera una respuesta
adecuada. Ejemplos de estos biomateriales son la hidroxiapatita, los fosfatos tricalcicos (y-B), y
los biovidrios y las vitroceramicas. Actualmente se busca la regeneracion tisular mediante el uso
de materiales biodegradables, sembrados con células autdlogas, que promuevan, despues de

cierto tiempo, el crecimiento de un tejido similar al dafiado.

La Bioactividad es la capacidad que tiene un material de interactuar quimicamente con los
tejidos del organismo. Esta capacidad se puede determinar mediante la formacién de una capa

rica en calcio y fosforo sobre la superficie del material (H. SHIN, S. JO, A. G. MIKOS, 2003).
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CAPITULO III:

FLUIDO CORPORAL

SIMULADO (S.B.F.).




El desarrollo de nuevos materiales con aplicaciones biomédicas requiere de la realizacion
previa de determinados ensayos con los materiales que van a entrar en contacto con el cuerpo
humano. Indudablemente, gran parte de los primeros ensayos se realiza in Vitro y no in Vivo.
Para ello se utilizan medios naturales o creados artificialmente que tratan de simular los procesos

que tiene lugar in Vivo.

La eleccion de las condiciones a utilizar depende del objetivo del estudio. Dentro de los
ensayos in Vitro hay pruebas que requieren la utilizacién de medios que aporten los nutrientes
necesarios para que se produzca el crecimiento de células. En otros casos los ensayos se pueden
realizar en sistemas acelulares. Estos casos son mucho mas sencillos, pero siempre estan

definidos mediante un protocolo que permita la reproducibilidad de los mismaos.

Los medios utilizados para realizar ensayos biomédicos in Vitro pueden clasificarse en dos
grandes grupos: medios naturales y medios artificiales. Estos a su vez pueden subdividirse en

distintas categorias.

MEDIOS NATURALES.

Coagulos plasma. El plasma sanguineo es el componente liquido de la sangre, en el cual

estan suspendidas las células.

Fluidos bioldgicos. Como el amni6tico, pleural, humor acuoso, serum, etc. De estos el
serum es el medio mas ampliamente utilizado. Este fluido consiste en plasma en el que se han

eliminado los factores de coagulacién (como fibrina).
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Este medio puede ser obtenido de sangre de adulto, sangre de caballo, sangre de cordero.
Para su utilizacion hay que tener en cuenta que las diferentes preparaciones de serum pueden

diferir en sus propiedades.

Extractos de tejido como extracto de embrion bovino, higado, leucocitos, etc.

MEDIOS ARTIFICIALES.

Diversos organismos internacionales como la United States Pharmacopeia o la European
Pharmacopea han establecido modelos de medios naturales creados artificialmente. Con ellos se
realizan diferentes estudios in Vitro, por ejemplo, las velocidades de disolucion de farmacos,

bioactividad de implantes, desarrollo de cultivos celulares.

Estos medios pueden clasificarse en acelulares y medios que permiten el crecimiento de las
células. Dentro del Gltimo el factor determinante para clasificar y elegir es el tiempo durante el
cual es necesario que se mantengan las células vivas. Los medios artificiales utilizados para

crecimiento celular se preparan para desarrollar una de las siguientes funciones:

Supervivencia de células inmediata (soluciones salinas equilibradas).

e Supervivencia prolongada (soluciones salinas equilibradas suplementadas con entre
un 5y un 20% de serum).

e Crecimiento indefinido de las células

e Desarrollo de funciones especiales, sin que sea necesaria la utilizacion de células.

En este grupo se encuentra el fluido bioldgico (corporal) simulado.
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El medio Fluido Corporal Simulado (FCS) o Simulated Body Fluid (FBS), es el que se usa
para los ensayos in Vitro. La utilizacion de FCS en los ensayos de nuevos biomateriales para
sustitutos dseos se ha convertido en un método sencillo y econdémico y que sirve de indicador de

la bioactividad de los biomateriales.

Otro tipo de clasificacion de los medios artificiales para ensayos in Vitro, comdnmente
empleada, consiste en dividirlos en cuatro grandes grupos en funcion de su composicién: medios
que contiene serum, medios libre de serum, medios definidos quimicamente, medios libres de
proteinas, a este grupo pertenecen por ejemplo: el fluido bioldgico simulado, los fluidos humor

acuoso, fluidos gastricos, etc.

La composicién y los métodos de preparacion de los diferentes medios, asi como las
condiciones de conservacion, estan perfectamente definidos, por ejemplo, la United States
Farmacopeia define el Fluido Cerebrospinal como agua milliQ (ultra pura) que contiene los

siguientes componentes (Tabla 1) en las cantidades indicadas en cada caso:

Tabla 1.- Composicion del Fluido Simulado Cerebroespinal.

Componentes | Unidades Convencionales SI Unidades
Albumina 10 - 30 mg/di 100 — 300 mg/I
Calcio 2.1-2.7 mEqg/l 1.05 - 1.35 mmol/Il
Cloruro 115 - 130 mEq/I 115 — 130 mmol/I
Glucosa 50 - 80 mg/dl 2.75 — 4.40 mmol/l
Lactato 10 — 25 mg/dI 1.11 - 2.81 mmol/I
Leucito 0 —5células 0 — 0-005 cel/l
Total Proteinas 15 — 45 mg/dI 15 — 45 mg/dI
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DISOLUCIONES TAMPON UTILIZADOS EN MEDIOS ARTIFICIALES.

A la hora de disefiar el estudio de reacciones bioldgicas es muy importante mantener el pH
en el rango fisiologico. En Tabla 2 se indican los pH de diversos fluidos biol6gicos. Por tanto,
los sistemas tampdn son un componente fundamental ademas de las sales inorganicas y los
componentes organicos como glucosa, lactato, etc., en los medios utilizados para ensayos in

Vitro.

Tabla 2.- pH de distintos Fluidos Bioldgicos.

Fluido Extracelular Localizacion en el Cuerpo | Rango de pH
Plasmas (FCS) Tejido 73-7.4
Jugo Pancreatico Pancreas 7.0-8.0
Humor acuoso Ojo 7.4
Gastrico (SGF) Estomago 1.2-2.6
Intestinal (SIF) Intestino 7.4-76
Orina (SU) Tracto urinario 45-8.2
Sudor (SS) Epidermis 3.8-6.5
Cerebroespinal (CSF) | Cerebro y medula espinal 14177
Pulmonar Pulmon 7.1-74

La utilizacion de disoluciones tampdn con sales de cationes 0 aniones inorganicos u
organicos muchas veces esta limitada porque estos cationes o aniones pueden interferir con las
reacciones bioldgicas que estan siendo estudiadas. El uso de disoluciones tampon Zwitterionicas

para estos ensayos introducido por Good, cambi¢ la situacion.
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Este tipo de sistemas muestra baja interaccion con los procesos biolégicos debido al hecho
de que la parte anidnica y catidnica son carboxilatos, sulfonatos o grupos amonio. El pKa de las
disoluciones tampon Zwitterionicas entra dentro de los limites fisiologicos. Ademas la naturaleza
de estos los hace solubles en agua. La Tabla 3 presenta un esquema con el rango de pH en el que
se pueden utilizar diversos sistemas Zwitterionicos.

Tabla 3.- Rangos de pH de utilizacion de las distintas Soluciones
Tampédn usadas en Liquidos Corporales Simulados.

Disolucion tampén | Intervalo de pH de uso
MES-NaOH-NaCl 5.2-71
MES-NaOH 5.6-7.8
ADA-NaOH-NaCl 5.6-75
ACES-NaOH-NaCl 59-7.38
PIPES-NaOH 6.1-75
BES-NaOH-NaCl 6.2-8.1
MOPS--NaOH-NaCl 6.2-8.1
TES-NaOH-NaCl 6.6 8.5
HEPES-NaOH 6.8 -8.2
DIPSO-NaOH 7.1-81
TAPSO-NaOH 7.2-8.2
Tricina-NaOH-NaCl 72-9.1
POPSO-NaOH 7.3-8.3
HEPPSO-NaOH 74-84
Bicina-NaOH-NaCl 74-93
TAPS-NaOH-NaCL 75-94
HEPSS-NaOH 7.5-8.7
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Normalmente, el sistema de mantenimiento de la concentracion de H* en cada fluido
extracelular se encuentra definido. En el caso de fluido biolégico simulado esta ampliamente
aceptado el uso de HEPES y TRIS. En la Figura 2 se presentan sus estructuras quimicas, TRIS

(tris-hidroximetil-aminometano) y HEPES (2-(4-(2-hidroxietil)-I-piperazinil) etano sulfénico).

Fig. 2.- Formula Quimica de los Tampones Zwitteridnicos mas utilizados en el
Fluido Bioléaico Simulado A) TRIS. B) HEPES.

A

FLUIDO CORPORAL SIMULADO.

Este es un medio artificial acelular, es decir que es un medio sencillo que no requiere la
adicion de nutrientes que permitan soportar el crecimiento de células. Los componentes de este
medio son sales inorganicas en concentraciones similares a las del plasma humano y un tampon
biol6gico que no esta presente en el cuerpo humano pero es necesario para alcanzar el pH del

plasma (7.4).

El primer plasma acelular simulado o liquido corporal simulado (FCS) fue disefiado por
Earle. Posteriormente, Hanks desarroll6 una solucion salina equilibrada (SSBH), que contiene
una concentracion de carbonatos muy parecida a la del plasma y una relacion Ca/P de 1.76. Esta
se considera antecesora del actual Fluido Corporal Simulado desarrollado por T. Kokubo y

colaboradores, aunque éste presenta una relacion Ca/P de 2.5.
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Salvo la solucion salina de Hanks, en el resto se debe conseguir un pH de 7.4 y para ello se

utilizan sistemas tampdn. Kokubo en su descripcién convencional (cFCS) del plasma simulado

empleaba disoluciones tampon de TRIS y HCI para regular el pH.

Desde que se descubrid que las superficies convenientemente tratadas de bioglass y titanio
inducen in Vitro la deposicion de Hidroxiapatita, Cas (PO4)3(OH) (Figura 3) y que al poner estas
superficies en fluido corporal simulado la capa que se depositaba era similar a la del hueso
natural y estaba fuertemente adherida a la capa de titanio, no han cesado las investigaciones

sobre este método.

Fig. 3.- Celda unidad de la Hidroxiapatita, sus constantes de celda
son a=b=9.52A ¢=6.87A.
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Las publicaciones relativas al crecimiento de Hidroxiapatita desde fluidos corporales han
crecido exponencialmente en los ultimos afios (Ver Grafica 1) y se realizan sobre todos los tipos

de materiales.

250 =

200 o

150 4

100 -

&0 4

N°. Pubbcacones

o<

1985 2000 20056

Afio

Gréfica 1.- Publicaciones sobre método de crecimiento de Hidroxiapatita desde Fluidos
Corporales Simulados en distintos materiales.
En el afio 2003, Kokubo reviso6 la composicion (rFCS) y sustituyé la disolucion tampon por
HEPES y NaOH. La razdn fue que se ha comprobado que el TRIS forma complejos con Ca?* que
influye desfavorablemente en la deposicion de Hidroxiapatita. EI comportamiento del HEPES in

Vivo todavia no ha sido estudiado.

En la Tabla 4 se indica la composicidn de distintos Fluidos Corporales.
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Tabla 4.- Concentraciones de iones en Fluidos Corporales Naturales y Simulados. Donde: c-FCS es el
Fluido Biolégico Convencional, r-CFS es el revisado, HSSB es la solucion equilibrada de Hanks, ESS
es la solucién salina de Earle.

Na* K+ Mg2t | Ca?* Cr HCO®* | HPOsZ | SO
Fluido
(mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM)
Plasma | 4/, 5 15 25 103 27 1 05
total
Plasma | /. 5 1 1.3 103 27 1 0.5
disociado
cFCS 142 5 15 25 148.8 4.2 1 05
rFCS 142 5 15 25 103 27 1 05
HSSB | 142.1 5.33 1.46 0.9 146.8 4.2 0.78 0.41
ESS 143 5.37 18 0.8 1235 26.2 1 0.8

El crecimiento de la capa de Hidroxiapatita desde fluidos simulados es lento, tarda varias
semanas 0 hasta meses en crecer sobre titanio o bioglass. Para aumentar la velocidad se recurre
con frecuencia a disoluciones con mayor grado de super saturacion, lo que permite aumentar la

velocidad de nucleacion.

Es comdn utilizar disoluciones con concentraciones de iones calcio y fosfato en 1.5 0 mas
veces mayores que en el fluido corporal simulado. Aun asi, para recubrir totalmente una
superficie de titanio o la de su aleacion en una disolucion de 1.5 0 2xFCS, se necesita esperar una

media de dos o tres semanas, renovando la disolucién cada 36h o 48h.

También se han utilizado disoluciones que contiene 5xFCS para conseguir mejorar la

cinética de deposicion en titanio o en polimeros.
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En el caso del titanio no se usa ninguna disolucion tampon y el valor del pH presenta
valores proximos a 5.8. ElI pH se ajusta burbujeando continuamente el gas CO2 dentro de un
recipiente. En estas condiciones el recubrimiento de 30 um de espesor se consigue en tan solo 6

horas.

El recubrimiento no se hace mas espeso hasta pasadas 48h con continuo burbujeo de CO2 y
una temperatura de 50° C. En el caso de los experimentos con polimeros bioactivos se ha
investigado como afectan los cambios en el pH. La apatita formada con 5xFCS tiene una
morfologia y composicion similares a las formadas por el proceso biomimético clasico, como la

del hueso natural (Kokubo, T., Takadama, H., 2006).
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Las moléculas absorben radiaciéon electromagnética: Cuando una onda encuentra a una
molécula, puede cambiar la direccion de propagacion (dispersion) de esa onda, 0 puede ser
absorbida. En este Gltimo caso, una molécula absorbe un fotdn y su energia interna aumenta para
entrar a un estado inestable, por lo que rapidamente vuelve a liberar esa energia sobrante y
vuelve al estado inicial que es mas estable. El estado inicial se denomina estado fundamental y el
estado mas energetico se llama estado excitado. La absorcion de radiacion produce un paso del
estado fundamental al excitado (excitacién) y en el proceso contrario (Ilamado relajacién) hay
una liberacion de energia. Esta energia liberada en la relajacion puede ser en forma de calor o en
forma de radiacion electromagnética otra vez. Este ultimo proceso de desprendimiento de
radiacion se llama de emisidn. Estos procesos se pueden representar como una reaccién quimica

y en un diagrama de energia.

E A
Absarcién N — ¥ Estado excitacion
M+h L ®» M* E
Emisién G
fx h 4 Estado fundamental
Absorcion FEmision

Fig. 4.- Absorcion y Emision.

El aumento del nivel energético interno de la molécula produce unos cambios en los
enlaces intramoleculares y/o movimiento de los electrones alrededor del &tomo. Estos enlaces se

Ilaman transiciones y se clasifican en tres tipos:

Transiciones electrénicas atomos
Transiciones vibracionales moléculas o 1ones Energia requenida

Transiciones rofacionales  moléculas o iones
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Asi las radiaciones mas energéticas (VIS, UV y mayores) comunican suficiente energia
como para alterar el movimiento orbital de los electrones, tanto alrededor de un atomo solo,
como de los orbitales de enlace entre atomos. Las radiaciones menos energéticas (IR) producen
cambios en los movimientos de vibracion y rotacion de la molécula. Estas Gltimas son muy
especificas de cada enlace y por lo tanto de cada molécula, por lo que se utilizan como técnicas

de identificacion.

Para realizar una identificacion, generalmente se hace incidir sobre la sustancia estudiada
radiaciones electromagnéticas de diferente energia. Normalmente se estudia un rango de
radiaciones y se va aumentando (o disminuyendo) la longitud de onda de las radiaciones
incidentes desde un extremo del rango hasta el extremo opuesto. Asi se obtiene un espectro de
absorcion de la sustancia, que se puede representar graficamente y este espectro es como una
huella digital de esa molécula en donde se encuentran registrados todos los enlaces y sus
transiciones correspondientes. Entonces, si tenemos el espectro de absorcién de una molécula
podemos identificarla con bastante exactitud. La grafica de la probabilidad de absorcion contra
longitud de onda se denomina espectro de absorcién y la espectroscopia de absorcion se refiere

a la adquisicion y analisis de los datos de absorcion.

La absorcion de energia de longitud de onda resulta de la diferencia de energia entre

niveles.
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Donde E1 es el nivel de energia de la molécula antes de la absorcion y E2 es un nivel de
energia alcanzado durante la absorcién. En cambio entre niveles de energia se llama transicion,

que representa la energia requerida para mover un electron de una oOrbita a otra.
Ley de Lambert-Beer.

La cantidad de radiacion electromagnética absorbida por un analito se puede relacionar
cuantitativamente con la concentracion de dichas sustancias en solucion. La transmitancia (T) se
define como la fraccion de radiacion incidente trasmitida por la disolucion. Si la potencia
radiante que incide sobre la disolucion es P, y P la potencia radiante que sale, entonces:

Y
~

Py P

Fig. 5.-Ley de Lambert-Berr.

Ademas, se observa que la potencia de la energia trasmitida disminuye geométricamente
(exponencialmente) con la concentracion C y con la distancia b recorrida a través de la

disolucion.
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T =10"F*

Fig. 6.- Grafica exponencial.

Donde k y k" son constantes de proporcionalidad y combinando ambas y aplicando

logaritmos

T=107"0"

-log T = a*b*c=A .(8)

Que es la expresion matematica de la Ley de Beer y que indica la relacion directa entre la

absorbancia de un analito y su concentracion en disolucién.

Cuando se usan unidades molares se llama absortividad molar (¢) y se expresa en
L/mol*cm. La probabilidad de absorcion en una longitud de onda estd caracterizada por el
coeficiente de absorcion molar a esa longitud de onda. Si la luz de intensidad 10 pasa a través de
una sustancia de espesor d (en cm) y concentracion molar c, la intensidad de la luz transmitida

obedece la Ley de Lambert-Beer:
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I=1,107 o log - = —e&dc
0 ...(9)

Donde A es el coeficiente de absorcion molar o también denominado coeficiente de

extincion molar.

Una molécula o parte de una molécula que puede ser excitada por absorcion se llama
cromoforo. En sistemas bioldgicos los cromoforos generalmente tienen maximos de absorcion en

el rango del UV lejano al visible.

Los parametros medidos generalmente son densidad Optica o A. La longitud de onda
correspondiente al pico de maxima absorcion se denomina 2 max y es a esta longitud de onda
que se mide A. Algunas de las bandas de absorcion consisten de multiples picos y las longitudes

de onda correspondientes a los picos tienen coeficientes de absorcion molar mas pequefos.

Tabla 5.- Longitud de Onda.

Compueasto Absorcién mixima  Coeficiente de extineién
- - -3 ! =
Pomaee (1) molar £ x 107 (M em™)

NADH 260 ~15

340 6.2
FAD 260 ~15

3735 ~9

445 11
_-carctena ~430 ~12
Acido linolieco 231 35
(trans-frans)
Acido linoleico 234 245
{cis-trans)
Triptofano 280 5.6

219 47
Tirosina 274 14

222 g

193 48
Fenilalanina 257 02

206 93

188 60
DNA 258 6.6
FNA 258 74
Colesterol ~233 20
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ESPECTROMETRIA DE ABSORCION MOLECULAR (UV-Vis).

La espectrometria UV/Vis se utiliza habitualmente en la determinacidn cuantitativa de
soluciones de iones metalicos de transicion y compuestos organicos muy conjugados.
Las soluciones de iones metalicos de transicion pueden ser coloreadas (es decir, absorben la luz
visible) debido a que los electrones en los atomos de metal se pueden excitar desde un estado
electronico a otro. El color de las soluciones de iones metalicos se ve muy afectado por la

presencia de otras especies, como algunos aniones o ligandos.

Los compuestos organicos, especialmente aquellos con un alto grado de conjugacion,
también absorben luz en las regiones del espectro electromagnético visible o ultravioleta. Los
disolventes para estas determinaciones son a menudo el agua para los compuestos solubles en
agua, o el etanol para compuestos organicos solubles. Los disolventes organicos pueden tener
una significativa absorcion de UV, por lo que no todos los disolventes son adecuados para su uso

en espectrometria UV.

Aunque los complejos de transferencia de carga también dan lugar a colores, éstos son a
menudo demasiado intensos para ser usados en mediciones cuantitativas. EI espectrofotometro
UV/Vis puede utilizarse como detector para la Cromatografia Liquida de Alta Resolucién
(CLAR). La presencia de un analito da una respuesta que puede ser proporcional a la
concentracion. Para resultados precisos, la respuesta del instrumento al analito debe compararse
con la respuesta a un estandar, lo que es muy similar al uso de curvas de calibracion. La
respuesta (por ejemplo, el pico de altura) para una concentracion particular se conoce como

factor de respuesta.
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ESPECTROSCOPIA INFRARROJA CON TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-

IR).

El analisis cualitativo infrarrojo (IR) se puede llevar a cabo por identificacion del grupo
funcional o mediante la comparacion de espectros de absorcion IR de materiales desconocidos

con los materiales de referencia conocidos, o0 ambos.

Estos espectros pueden ser obtenidos a través de transmision, reflexién y otras técnicas, tal

como espectroscopia foto acustica (PAS).

Los espectros para ser comparados deben ser obtenidos por la misma técnica y bajo las

mismas condiciones.

Un espectro por si mismo no proporciona una estructura quimica exacta de un compuesto,
pero si proporciona informacion sobre su funcionalidad basada en la localizacion e intensidad de

la banda, se requieren espectros de referencia para obtener informacion estructural exacta.

Para interpretar un espectro se debe tomar en cuenta lo siguiente:

1. Se debe tener un espectro de buena calidad.
2. Preparacion apropiada de la muestra.

3. Material relativamente puro.

4. Espectros de referencia para comparacion.

Los compuestos inorganicos son dificil de identificar en la regiéon media del IR (dan muy

pocas bandas).
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Los espectros de transmision se obtienen colocando una delgada capa y uniforme de la
muestra perpendicular al haz de infrarrojo, el espesor de la muestra debe ser adecuado para no
saturar el detector. Las técnicas para obtener espectros de transmision varian dependiendo del
estado de muestra: solido, liquido y gas, la mayoria de las muestras, excepto las peliculas,

requieren ventanas transparentes IR o matrices que contengan la muestra.

Celda sellada de longitud de paso variable: permiten estudiar los liquidos en un rango de
longitudes de paso ajustable de 0.040 mm a 6.000 mm en incrementos de 0.005 mm mediante la
rotacion en sentido antihorario de un conjunto de tapa de manguito externo alrededor del cuerpo

de la celda que separa las ventajas.

Los espectros obtenidos por configuraciones de reflexion comunmente exhiben ambas
caracteristicas de reflexion y absorcion son afectados por los indices de refraccion de los medios
y las interfaces, la comparacion debe basarse en que la muestra como la referencia son ejecutadas
bajo las mismas condiciones experimentales. El espectro de la superficie de una muestra por
reflexion a menudo difiere del espectro del material a granel segin el registrado por
espectroscopia de transmision. Esto es porque la quimica de la superficie a menudo difiere del
grueso del material, debido a factores tales como la oxidacion superficial, la migracién de
especies desde el bulto hasta la superficie y posible contaminantes en la superficie, los espectros
por Reflactancia pueden ser obtenidos por cuatro configuraciones: Reflactancia especular,
Reflactancia difusa reflexion — Absorcion reflexion interna también llamada Attenuated Total

Reflection (ATR).
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El comienzo de la espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier (FT-IR) significo la
disponibilidad de espectros digitales y abrio la posibilidad de espectros, permitiendo enormes

ganancias de eficiencia en la comparacion de espectros desconocidos a materiales de referencia.

Métodos para identificar

1. Huella digital (comparacion de frecuencias, caracteristicas).

2. Identificacion positiva por bdsqueda en bases de datos (HQI).

3. Comparacién contra una referencia (correlacién).

4. Clasificacion o discriminacion utilizando algoritmos matematicos.

indice de calidad aciertos (HQI), que es una medida de que tan bien se compara el espectro
de consulta con cada espectro de consulta con cada espectros de referencia. HQI no cuenta toda
la historia y no nos dice mucho sobre la calidad de la coincidencia entre los espectros de consulta

y de referencia.

Para determinar la calidad de una coincidencia, confiamos en el valor del HQI o en una
comparacion visual de la muestra y los espectros de referencia. Hay problemas potenciales con
ambos métodos. El valor real del HQI puede ser engafioso porque hay una serie de factores que

pueden reducir, significativamente el valor del HQI.

1. Para compuestos muy similares, la correlacion no puede ser suficiente especifica.

2. Esto se vuelve un problema cuando los espectros tienen picos dominantes idénticos,

debido a la naturaleza del producto.
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Una correlacion de 0.98 es suficiente para coincidir dos espectros y obtener un resultado.
Segun su aplicacion, es recomendable introducir otro umbral de correlacion en cualquier

fila en la tabla. Introduzca un valor entre 0.00 (sin similitud) y 1.00 (idéntico).

En la mayoria de los casos, el umbral de correlacion es suficiente para identificar un
material, pero, a veces, también es recomendable introducir otro umbral de
discriminacion. Esta es una prueba adicional para asegurar que se discrimina entre
espectros. Los umbrales de discriminacion y correlacion se deben cumplir para obtener

un resultado (Hernandez Ambrosio, 2018).

pag. 52



L £
i
¥

L )
B S
| R S g.

3

Y

]

PROPIEDADES TEXTURALES

Medio Poroso. Podriamos definir a un medio poroso como aquel material compuesto por
dos fases: una matriz sélida y en su interior un sistema de huecos (poros) que pueden o0 no estar
interconectados entre si. Estos ultimos pueden tener geometrias, tamafios y topologias variadas,

dependiendo del origen de su formacion.

La geometria de un sistema poroso describe las formas y tamafios de sus poros como asi
también la rugosidad de la superficie. Mientras que la topologia nos dice el modo en que dichos
poros estan conectados entre si. Uno de los conceptos mas Utiles para caracterizar la topologia de

un medio es el niUmero de coordinacion z.

PARAMETROS MACROSCOPICOS.

Porosidad. Quiza la propiedad mas simple de un sistema poroso sea su porosidad ¢, la

cual se define como la fraccién de su volumen ocupada por los poros.

Es importante distinguir entre esta porosidad y la porosidad accesible @i la cual es la
fraccion de ¢, a la que puede llegarse desde la superficie externa del sistema. Dependiendo del
tipo de medio poroso, la porosidad puede variar desde practicamente cero para metales y ciertas
rocas volcanicas, hasta cerca de 1 para aerogeles. La porosidad de un sistema puede ser medida
por diversos métodos. EI mas simple es el método directo, en el cual el volumen total del sistema
es medido y posteriormente la muestra es compactada para remover todo el espacio poroso.
Luego la diferencia de estos volimenes nos da la porosidad total del sistema. Para medir la

porosidad accesible el método mas ampliamente utilizado es el llamado expansion de gas.
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Area Superficial Especifica

El area superficial especifica de un sélido S es definida como el area intersticial de la
superficie de los poros por unidad de masa y es uno de los principales parametros para evaluar la
capacidad adsortiva de los solidos. Varia desde unos pocos cm?/g para rocas, llega a valores de
600 y 1000 m?/g para aerogeles y alcanza valores de hasta 2000-3000m? para carbones

activados.

Tortuosidad. La tercera caracteristica importante de un medio poroso es la tortuosidad T,
la que usualmente es definida como la razon entre la longitud real que debe recorrer una particula
de fluido para unir dos puntos en el seno del medio poroso y la distancia en linea recta entre

dichos puntos.

Fig. 7.- A partir de la figura, definamos la tortuosidad como: T=l/lo.
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PARAMETROS MICROSCOPICOS.

La estructura microscépica de un medio poroso es un tema extremadamente dificil de tratar
debido a las enormes irregularidades que se encuentran en la geometria de los poros y en la
forma en que se conectan entre si. Los trabajos recientes en este campo estan ayudando a
explicar y correlacionar varios fendmenos en medios porosos, aunque los mismos a veces

resultan imperfectos y semi-cuantitativos.

Hablar del diametro de un poro o de su tamafio es una simplificacion que estd muy lejos de
la realidad, en donde los poros naturales de formas geométricas simples y regulares son la
excepcion. En afos recientes, y en contraste a esto Ultimo, se han logrado sintetizar nuevos

materiales porosos de geometrias muy simples, en forma de cilindros, de esferas, etc.

Poros. Si se efectla un examen cuidadoso de un medio poroso, es comun encontrarse con
dos tipos de entidades dentro de lo que usualmente denominamos poros. Ellas son las cavidades,
donde reside la mayor parte de la porosidad del medio y de los canales o gargantas que conectan

a las cavidades entre si.

Para representar este intrincado espacio se asigna una dada geometria a las cavidades y
enlaces cilindricos para los canales. En los modelos gque se presentan mas adelante, las cavidades
estan representadas por los sitios 0 nodos de la red y las gargantas por los enlaces. Todo el
volumen de una cavidad porosa puede asignarse al nodo correspondiente o, alternativamente,

puede repartirse entre sus enlaces.
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El primer modo de reparto es comdnmente usado en el modelado de fendbmenos de catalisis
y sorcién, mientras que la segunda opcion es la mas usada en los procesos de transporte de
fluidos en medios porosos. Por supuesto, también existen modelos en los que tanto los sitios

como enlaces pueden tener un volumen asociado.

ghInee
19 ‘;:l'l" '“

ooy
SO

'ﬂ
.es

™

Enlace

Sitio

Espamo poroso

Fig. 8.- Representacion esquematica del espacio poroso mediante sitios y enlaces.

TOPOLOGIA DE LA ESTRUCTURA POROSA.

Como se mencioné anteriormente, los poros se conectan entre si formando redes, las que
pueden llegar a ser de una complejidad asombrosa. Los parametros que caracterizan la topologia

de estas redes son su dimensionalidad y su conectividad.
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Podemos definir ahora la conectividad z como el nimero de canales que desembocan en
una dada cavidad del medio. Para un espacio poroso regular es facil determinar z, pero para una
estructura irregular se debe definir un nimero de coordinacion promedios que debe obtenerse

sobre una muestra lo suficiente grande.

En el caso de medios microscopicamente desordenados pero macroscopicamente
homogéneos, s serd independiente del tamafio de la muestra. Ademas, las propiedades
topoldgicas de los medios porosos son invariantes bajo cualquier deformacion del espacio

poroso.

CLASIFICACION DE LOS POROS SEGUN SU TAMANO: MICROPOROS,

MESOPOROS Y MACROPOROS.

Los sistemas porosos pueden ser de naturaleza muy diferente, lo que da lugar a que sus
poros constituyentes presenten una variedad de formas y tamafios. De las diferentes dimensiones
que caracterizan a un dado poro, es de especial interés su dimension transversal w, es decir, el
diametro de un poro cilindrico o la distancia entre las placas en el caso de los poros formados por

planos paralelos.

La importancia de conocer el tamafio de los poros radica en que las caracteristicas de los
procesos de transporte y adsorcion en el interior del poro estan fuertemente influenciadas por su
tamafio. Una conveniente clasificacion de los poros de acuerdo a su dimension transversal w, fue
propuesta originalmente por Dubinin y posteriormente adoptada oficialmente por la International

Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC).
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Fig. 9.- Clasificacion de los poros de acuerdo a su dimension transversal w

Esta clasificacion se basa en las propiedades que presentan los diferentes poros de acuerdo
a su dimension w en los procesos de adsorcion y que se manifiestan en las isotermas de
adsorcion. Los limites de distincion entre los distintos tipos de poros son solo aproximados ya
que las propiedades que se presentan en el proceso de adsorcion son dependientes de su
geometria y de las caracteristicas de la molécula que absorbe. Si bien la mayoria de los
materiales poseen las 3 clases de poros en su red interna es comun referirse a materiales micro,
meso 0 macroporosos. Con esta nomenclatura se verifica que la porosidad de dicho material esta

principalmente concentrada en una determinada zona del rango de poros.

DISTRIBUCION DE TAMARNOS DE POROS.

Dado que tanto las caracteristicas que posee el fendmeno de adsorcién como el de
transporte de fluidos en el interior de un medio poroso estan gobernadas por las dimensiones que
tienen los poros que forman su estructura, es importante conocer la denominada “funcion de
distribucion de tamafios de poros” f (w), la que nos brinda informacion sobre la abundancia de
poros de un tamafio dado que existe en el material. Actualmente, los métodos mas utilizados para

medir el tamarfio de poros son:
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1. Experimentos de adsorcién-desorcion.
2. Porosimetria de mercurio.

3. SAS (small-angle scattering).

4. NMR (nuclear magnetic resonance).

Cada uno de estos métodos posee su propio rango de aplicabilidad dado los limites que

imponen los supuestos e hipdtesis que adoptan (McCabe, W.L., Smith, J.C. y Harriott, P., 2007)..
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DISENO EXPERIMENTAL.

El desarrollo experimental se llevd a cabo en el Laboratorio de Investigacion No. 2,
Segundo Piso de la Unidad Multidisciplinaria de Investigacion Experimental de Zaragoza

(UMIEZ), de la Facultad de Estudios Superiores Zaragoza.

Las condiciones ambientales fueron las de la Ciudad de México con una presion de 585

mmHg y con una temperatura ambiente promedio de 20°C.

En la obtencion de los diferentes Soles de Fierro, la temperatura y presion fueron

ambientales.

Para la obtencion del Xerogel de Fierro, la temperatura fue de 60°C.

La caracterizacién por espectroscopia de Ultravioleta Visible (UV-Vis), fue llevada en fase

liquida hasta la Gelificacion, a temperatura y presion ambientales.

La caracterizacidn por espectroscopia de Infrarrojos por Transformada de Fourier (FT-IR),
fue llevada en fase liquida hasta la Gelificacion y en fase polvo a la temperatura de 400°, 500° y

600°C a presion ambiental.

Las Propiedades Texturales fueron llevadas a cabo en el sistema (95% de SiO- - 5% FeO) a

una temperatura de calcinacién de 500°C.
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MATERIALES.

Para la sintesis de los Sistemas Mixtos de SiO.-FeO el material de vidrieria empleado fue

el que se enumera a continuacion:

Matraz de Tres Bocas de 500 ml Mortero de Agata
Termdmetro de -20°C a 180°C Embudo de separacion
Probeta de 100 ml Crisol de Porcelana

Pipetas Graduadas de 2 y 5ml Soporte Universal

Perilla de Seguridad Pinzas de Doble Presion
Matraz aforado de 100ml Pinzas de tres dedos con nuez
Vasos de Precipitados de 25, 50 y 100 ml Agitador Magnético pequefio

Fig. 10.- Vidrieria empleada en la Sintesis de los Biomateriales.
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El equipo utilizado fue el siguiente:

Parillas de Agitacion y Calentamiento Balanza Analitica
Redstato Mufla Programable
Mantilla de Calentamiento Estufa de Secado

Fig. 11.- Equipo Eléctrico utilizados en la preparacion de los Biomateriales.

REACTIVOS QUIMICOS.

Para la sintesis de los sistemas mixtos de SiO»-FeO, los reactivos

quimicos utilizados fueron los siguientes:

Tetraetoxisilano (TEOS: SiCgH2004), Etanol (EtOH: C:HsO)
como disolvente y el precursor de Fierro Acetilacetonado (I11)

Fe(CsH702)3 (An, G. S., Choi, S. W., 2017).

Fig. 12.- Reactivos Quimicos empleados
en la Sintesis de Reaccién.
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Para los estudios de caracterizacion los reactivos quimicos requeridos por los equipos de
caracterizacion de Ultravioleta Visible (UV-Vis) e Infrarrojos por Transformada de Fourier (FT-
IR) fueron Etanol Anhidro (EtOH: C;He¢O), y para el equipo de Propiedades Texturales se

ocuparon Gases de Helio (He) y Nitrogeno (N2).

METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

1° PARTE EXPERIMENTAL: OBTENCION DE SOLES DE SiO2-FeO A

DIFERENTE CONCENTRACION.

Tabla 6.- Datos de los Precursores utilizados.

Reactivo Densidad (%) | Pureza (%) Peso Molecular (-2-)
TEOS 0.933 98 208.33
Fierro Acetilacetonado (I11) 5.24 97 353.17

Tabla 7.- Calculos utilizados en los sistemas.

Sistema Relacion Estequiometrica Calculo Estequiometrico

12 ml $i0,(0.933-2)(0.98)

SiO» - 208.33-L
mol

= 0.0526 mol Si0, ... (10)

0.0526 mol Si0, — 95%...(11)

0.00277 mol Fe0(353.17 =L)
mol

0.97
= 1.0079 g FeO ...(13)

(95%-5%)

0.0526 mol Si0, — 96% ...(14)

mol
0.97
=0.7979 g FeO ... (16)

SiO2-FeO

(96%-4%)

0.00162 mol Fe0(353.17 =L)
mol

0.97
= 0.5923 g FeO ...(19)

SiO2-FeO 0.0526 mol Si0, — 96% ... (17)

0.00162 mol FeO — 3% ...(18)

(97%-3%)
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En base a los calculos y a la estequiometria de las reacciones involucradas en el proceso de
sintesis, se aplico el procedimiento directo para la obtencion de Soles del sistema de SiO,-FeO el
cual contenia relacion molar de 95% de Silicio y 5% del alcdxido de Fierro Acetilacetonado (I11)
Fe(CsH702)s3, para ello en un Matraz de tres bocas se hicieron reaccionar las cantidades correctas
de Tetraetoxisilano (TEOS: SiCgH2004) con Etanol (EtOH: C>HsO) — Mezcla I, el cual actuo

como disolvente, y se dejo en constante agitacion durante un tiempo de 30 minutos.

Fig. 13.- Sintesis de Reaccion de la Fig. 14.- Sintesis de Reaccion de la
Mezcla I. Mezcla I1.

En un segundo Matraz se hicieron reaccionar el alcdxido de Fierro
Acetilacetonado (I11) Fe(CsH702)s con Etanol (EtOH: C2HeO) — Mezcla
I1, este ultimo también actué como disolvente, y se dejo en constante

agitacion durante un tiempo de 30 minutos.

Fig. 15.- Sol del Sistema Mixto
de SiO»-FeO recién nrenarado.
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Posteriormente se hicieron reaccionar las mezclas | y 11, dejando el mezclado durante un
lapso de 15 minutos, donde se puede observar una mezcla homogénea y el cambio de coloracion

del sistema reaccionante a un tono cobrizo intenso.

Finalmente la muestra obtenida del sistema mixto de SiO.-FeO
fue introducida en el Homogeneizador Ultrasonico Cole
Parmer CPX 750, para aumentar la viscosidad de dicha
muestra, a una temperatura de 60°C, durante 12 minutos; la
energia utilizada fue de 18905 Joules.

Mediante el mismo procedimiento se prepararon las otras

dos muestras variando la concentracion molar de las muestras a

96% de Silicio y 4% del alcéxido de Fierro Acetilacetonado LT
(1) Fe(CsH702)3 y 97% de Silicio y 3% del alcoxido de Fierro

Alta Frecuencia en los sistemas obtenidos.
Una vez obtenidas las tres muestras de los sistemas mixtos en base al precursor de Fierro
se procedio a realizar la caracterizacion por espectroscopias de Ultravioleta Visibles (UV-Vis) e

Infrarrojos por Transformadas de Fourier (FT-IR) en fase liquida.

Una vez llegada a la etapa de Gelificacion, las muestras se colocaron en una estufa de
secado a 60°C, para retirar el exceso de Etanol (EtOH: C2HeO) presentes en la muestra, para la

obtencion correspondiente de los Xerogeles.
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Posteriormente los Xerogeles de las tres muestras obtenidas fueron triturados en un
Mortero de Agata, hasta la obtencion de un polvo para realizar nuevamente la caracterizacion por

espectroscopia de Infrarrojos por Transformada de Fourier (FT-IR) en esta fase.

Fig. 17.- Xerogel del Sistema Fig. 18.- Fase polvo del Sistema
Mixto de SiO2-FeO. Mixto de SiO2-FeO.

Después se colocaron estas muestras en un Crisol de
Porcelana y fueron calcinaron a una temperatura de 400°, 500° y
600°C en una Mufla programable, donde las condiciones de
operacion fue el aumento de temperatura de 1°C por minuto
hasta llegar a la temperatura deseada, donde se dej6 a esta

temperatura durante 3 horas.

Fig. 19.- Calcinacién del
Sistema Mixto de SiO2-FeO.
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Nuevamente se realizO la caracterizacion por espectroscopia de Infrarrojos por
Transformada de Fourier (FT-IR) a las temperaturas de calcinacion de cada una de las muestras

para comprobar que las especies quimicas seguian presentes a estas temperaturas.

Finalmente se llevo a cabo el estudio de Propiedades Texturales del sistema de Oxidos
mixtos con la mayor concentracion de Fierro (95% de SiO2 - 5% de FeO), determinando la
isoterma de adsorcion a través de los datos de presion relativa y volumen arrojados del estudio en
cada una de las muestras, donde se utilizé Nitrogeno (N2) como adsorbato y Helio (He) para la
desgasificacion de los materiales a 300°C. Con este estudio, se obtuvieron las areas, didmetros y

volumen de poro, demostrando la estructura de los materiales.

2° PARTE EXPERIMENTAL: DETERMINACION DE LA BIOACTIVIDAD DE

LOS SISTEMAS MIXTOS DE SiO2-FeO A DISTINTA CONCENTRACION.

En esta segunda parte experimental se preparo una solucion de Fluido Corporal Simulado
en base al método planteado por T. Kokubo, para lo cual se utilizaron los siguientes reactivos

quimicos, con las cantidades y pureza que muestra la Tabla 8:
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REACTIVOS | PUREZA (%) | CANTIDAD (g)
NacCl >99.5 8.036
NaHCO; >99.5 0.325
KCl >99.5 0.225
K,HPO,3H,0 >99.0 0.230
MgCl,6H,0 >98.0 0.311
10MHCI | - 40ml
CaCl, >95.0 0.293
Na, SO0, >99.0 0.072
TRIS >99.9 6.063
1LOMHCI | - Aprox. 0.8ml

Para iniciar con el procedimiento de preparacién, en

un recipiente de plastico, fueron afiadidos aproximadamente

700 ml de agua pura destilada de 1000 ml y se agito agita por
medio de un agitador magnético mientras se llegaba a la

temperatura de 36.5°C.

Posteriormente, fueron agregados los reactivos dentro
del recipiente de plastico con agua pura destilada, siguiendo

el orden mostrado en la Tabla 5 y esperando que cada

reactivo haya sido completamente disuelto antes de agregar el

Fig. 20.- Armado del Sistema
para la preparacion del S.B.F.

siguiente.
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Fig. 26.- 6.063 gr. de TRIS. Fig. 27.- 40 ml. De HCI 1 M.
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Se introdujo el recipiente de plastico, con todos los reactivos disueltos, dentro de un bafio

térmico a 36.5 -37°C y se ajusto el pH a 7.4, mediante la adicion de 1M HCI, manteniendo el

sistema en agitacion durante todo el proceso.

Fig. 28.- S.B.F.

La solucidn del recipiente de plastico fue trasvasada a un matraz aforado de vidrio de 1000

ml, dejando enfriar hasta 20°C, para ajustar el volumen total a 1000 ml afiadiendo agua destilada.

Nuevamente se trasvaso la solucién a la botella de plastico de 1000 ml tapandola, y

colocéandola en refrigeracién (Catalan M. C., 2013-1014).
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DEPOSICION DE PELLETS DE LOS SISTEMAS MIXTOS DE FIERRO EN

FLUIDO CORPORAL SIMULADO (S.B.F.).

Una vez que se gelificaron los sistemas, se procedio a la trituracion de los Xerogeles. Con
el polvo obtenido se prepararon pellets, los cuales fueron depositados en 35 ml del Fluido
Corporal Simulado por un lapso de 15 dias con el fin para comprobar la Bioactividad de los
materiales sintetizados aplicando nuevamente un estudio de espectroscopia por Transformada de
Infrarrojos de Fourier verificando que las muestras analizadas contenian en su estructura quimica

enlaces con los iones caracteristicos de la solucion de S.B.F. como lo son el Ca*?, PO4*? y Na*.

Fig. 29.- Pastillas de los Fig. 30.- Inmersion de las
Xerogeles obtenidos. Patillas en S.B.F.
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CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA VISIBLE

(UV-Vis).

Los espectros de UV-Vis se obtuvieron en un Espectrofotometro de la marca Perkin Elmer

Modelo Lambda 10 en un intervalo de 200-400 nm usando celdas de cuarzo.

Fig. 31.- Equipo de UV-Vis.
Para realizar el Analisis de las muestras se llevo a cabo la instruccion de uso de operacion

del equipo que se detalla a continuacion:
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MANUAL DE OPERACION DEL ESPECTROMETRO PERKIN ELMER

LAMBDA 10.

1. Encender el equipo, en el botdn de color verde que se encuentra en la parte trasera del
equipo y esperar 10 minutos a que el equipo se estabilice en las variaciones de corriente.

2. En el equipo de cémputo, abrir el software UV-lab correspondiente al equipo y
proporcionar los datos de la muestra.

3. Enuna celda de cuarzo, colocar el blanco de muestra (Etanol), y colocarla en el equipo.

4. Hacer correr la muestra.

5. Después en la misma celda colocar la muestra del material a analizar.

6. En el software se obtienen los graficos, que permitiran apreciar la evolucion del material.

INTERPRETACION DE LOS GRAFICOS OBTENIDOS EN EL UV Vis.

La espectroscopia UV-Vis revela los cambios que presentan las muestras durante el
proceso de gelificacién, la aparicion y desaparicion de especies consecuencia de la
polimerizacion, en las Grafica 2, 3 y 4 se presentan los espectros UV-Vis del sistema SiO2-FeO>
a diferente concentracién molar (95, 96 y 97% de Silicio y 5,4 y 3% del alcoxido de Fierro
Acetilacetonado (111) Fe(CsH70z2)3 ) , cuyos sistemas fueron estabilizados con el agente quelante

Acetilacetona, el cual puede actuar como ligante mono y bidentado.
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Grafica 2.- Espectros de UV-Vis correspondientes a la Concentracion Molar de 95% de Silicio y 5% de
Fierro Acetilacetonado (I11) Fe(CsH70Oz2)s, Recién Preparados y con varios dias de Polimerizacion.

250 300 350 400.0
nm

pag. 76



0.22

Grafica 3.- Espectros de UV-Vis correspondientes a la Concentracion Molar de 96% de Silicio y 4% de
Fierro Acetilacetonado (I11) Fe(CsH70Oz2)s, Recién Preparados y con varios dias de Polimerizacion.

200.0 250 300 350 400.0

nm
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Grafica 4.- Espectros de UV-Vis correspondientes a la Concentracion Molar de 97% de Silicio y 3% de
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Fierro Acetilacetonado (I11) Fe(CsH702)s, Recién Preparados y con varios dias de Polimerizacion.
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CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJOS POR

TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-IR).

Se utiliz6 un Espectrofotometro Varian 640-IR usando el accesorio de placas de platino.

Fig. 32- Equipo de FT-IR.

Para realizar el Analisis de las muestras se llevo a cabo la instruccién de uso de operacion

del equipo que se detalla a continuacion:
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MANUAL DE OPERACION DEL ESPECTROMETRO VARIAN 640-IR.

=

Encender el equipo, en el boton que se encuentra en la parte trasera del equipo y esperar

10 minutos a que el equipo se estabilice en las variaciones de corriente.

2. En el equipo de computo, abrir el software correspondiente al equipo y proporcionar los
datos de la muestra.

3. Enla platina del equipo colocar el blanco de muestra (Etanol), y hacer correr la muestra

4. Colocar el material, y hacer correr la muestra nuevamente.

5. En el software se obtienen los graficos, que permitiran observar los enlaces presentes en

la muestra.

INTERPRETACION DE LOS GRAFICOS OBTENIDOS EN EL FT-IR.

Las Graficas 5, 6 y 7 presentan los espectros FT-IR del sistema SiO.-FeO. a diferente
concentracion molar (95, 96 y 97% de Silicio y 5,4 y 3% del alcoxido de Fierro Acetilacetonado

(1) Fe(CsH702)3 ) , cuyos sistemas fueron estabilizados con el agente quelante Acetilacetona.
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Grafica 5.- Espectros de FT-IR correspondientes a la Concentracion Molar de 95% de Silicio y 5% de Fierro
Acetilacetonado (111) Fe(CsH702)s , calcinados a 400°, 500° y 600°C y en inmersion de S.B.F.

TRANSMITANCIA RELATIVA

i d) SISTEMA MIXTO DE 5i02-FeO EN 5.B.F.

SISTEMA MIXTO DE SiO:-FeO (95%-5%)

a) SISTEMA MTXTO DE S5iO02-FeO A 400°C.

’?W m\.-ww"iw'uwwg'

b) SISTEMA MTXTO DE SiO2-FeO A 500°C.

c) SISTEMA MTXTO DE SiO2-FeO A 500°C.

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 400

cm-1
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Grafica 6.- Espectros de FT-IR correspondientes a la Concentracion Molar de 96% de Silicio y 4% de Fierro
Acetilacetonado (111) Fe(CsH702)s , calcinados a 400°, 500° y 600°C y en inmersion de S.B.F.

TRANSMITANCIA RELATIVA

4 a) SISTEMA MTXTO DE 5i0:-FeO A 400°

SISTEMA MIXTO DE SiO:z-FeO (96%0-4%0).

b} SISTEMA MIXTO DE SiO:-FeO A S00°C.

a) SISTEMA MIXTO DE 5i0:-FeO A 600°C.

d) SISTEMA MIXTO DE S5i0:-FeO EN 5.B.F.
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Grafica 7.- Espectros de FT-IR correspondientes a la Concentracion Molar de 97% de Silicio y 3% de Fierro

ZARAGOZA

Acetilacetonado (111) Fe(CsH702)s , calcinados a 400°, 500° y 600°C y en inmersion de S.B.F.

TRANSMITANCIA RELATIVA

SISTEMA MIXTO DE Si0:-FeO (97%-3%0).

a) SISTEMA MIXTO DE 5i0:-FeO A 400°

-

b) SISTEMA MIXTO DE 5i0:-FeO A S00°C.

c) SISTEMA MIXTO DE 5i0:-FeO A 600°C.

d) SISTEMA MTXTO DE 5i0:-FeO EN 5.B.F.

4000 3500 3000 2500 2000 1500

cm-1

400
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Tabla 9.- Asignacion de Bandas de la Espectroscopia FT-IR del Sistema Mixto SiO2-FeO en Fase Polvo y en
cuanto a su Bioactividad.

RELACION MOLAR 97% - 3%
ASIGNACION DE BANDAS EN LOS NUMERO DE ONDA (cm™)
ESPECTROS FASE POLVO BIOACTIVIDAD
O-H 16020-1650
Si-O-Si 460-480 0 670-800
Si-O-Si 1790-1800
Fe-O 560-630
Fe-O-Si 980
Si-OH 940
-CH, u OH 3300-3700
y-Fe,03 635-590
HPO, 470,570, 605, 1140 X
P-O 560, 570, 603 X
C-0 1520-1530 X
y-CazP20y 720 X
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CARACTERIZACION DE LAS PROPIEDADES TEXTURALES DE LOS

BIOMATERIALES.

Las propiedades texturales de adsorcion-desorcion de las muestras fueron obtenidas en el
analizador Bel Sorp Mini Il y el desgasificador: Bell Prep 11, el equipo utilizado es de la marca

BEL-JAPAN.

Fig. 33.- Equipo de Area.

Es importante destacar que se tomo como referencia a la muestra con un mayor contenido
de fierro (95%-5%), para la determinacion de las principales propiedades texturales de los

sistemas de Oxidos mixtos como el area superficial, el volumen del poro y el tamafio del poro.

Para realizar el Analisis de las muestras se llevd a cabo la instruccion de uso de operacion

del equipo que se detalla a continuacion:
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MANUAL DE OPERACION DEL ANALIZADOR BELL SORP MINI I1.

1. Para la preparacion de la muestra, esta tiene que ser colocada en el desgasificador Bell
Prep, la cual estara en contacto con Helio a una temperatura de 300°C durante un lapso de 3
horas.

2. Posteriormente, en el equipo Bell Sorp Mini Il es colocado el Nitrogeno, el cual estara en
contacto con la muestra.

3. Se coloca la cantidad de muestra que desea ser analizada en una celda, pesando esta
muestra en la Balanza Analitica, y anotando la cantidad en gramos obtenida.

4. Posteriormente, la celda es adaptada al equipo procurando que las celdas queden
totalmente ajustadas.

5. Se inicia el software que realizara la medicion, colocando los datos requeridos y se
comienza con el estudio.

INTERPRETACION DE LAS ISOTERMAS OBTENIDAS EN EL ANALIZADOR
BELL-JAPAN.

El estudio de area de los materiales producidos se ha determinado por adsorcion-desorcion de

nitrégeno.
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Tabla 10.- Area de Superficie del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO2-FeO (95%-5%) a
una temperatura de calcinacion de 400°C.

DATOS DE AREA SUPERFICIAL DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS DE SiOz-
FeOSINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO POR VARIOS
METODOS CALCINADO A 400°C

Punto sencillo de area superficial a P/Po = 0.324368889: 1.7895 ma/g
Area Superficial BET 1.8242 ma/g
BJH Adsorcion acumulativa de area superficial de poros con

5.684 m#/g
un diametro entre 1.7000 nm y 300.0000 nm
BJH Desorcion acumulativa de area superficial de poros con

6.2610 m?/g

un didmetro 1.7000 nm y 300.0000 nm

Tabla 11.- Volumen de Poro del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO2-FeO (95%-5%) a
una temperatura de calcinacion de 400°C.

DATOS DE VOLUMEN DE PORO DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS DE SiO»-
FeO SINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO POR VARIOS
METODOS CALCINADO A 400°C

Desorcién de un solo punto volumen total de poros de poros

menor que 20.8203 nm de diametro a P/Po = 0.900000000: 0.006750cm3/g

BJH Adsorcion acumulativa del volumen de poros entre

1.7000 nm y 300.0000 nm de didmetro 0.009028cm3/g

BJH Desorcion acumulativa del volumen de poros entre

1.7000 nm y 300.0000 nm de diametro 0.009806cm3/g
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Tabla 12.- Tamafio de Poro del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO-FeO (95%-5%) a

una temperatura de calcinacion de 400°C.

DATOS DE TAMANO DE PORO DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS DE SiO,-
FeOSINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO POR VARIOS
METODOS CALCINADO A 400°C
Desorcidon del didmetro medio de los poros 14.79992 nm

BJH Adsorcion diametro medio de poro 6.3526 nm
BJH Desorcion didmetro medio de poro 6.2646 nm
D-H Adsorcion diametro medio de poro 6.3901 nm
D-H Desorcion didmetro medio de poro 6.2980 nm

Tabla 13.- Area de Superficie del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO2-FeO (95%-5%) a

una temperatura de calcinacion de 500°C.

DATOS DE AREA DE SUPERFICIE DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS DE
SiO2-FeO SINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO POR VARIOS
METODOS CALCINADO A 500°C
Punto sencillo de area superficial a P/Po = 0.324368889: 1.9459 m3/g
Area Superficial BET 2.1761 m2/g

BJH Adsorcion acumulativa de area superficial de poros con

6.157 m2/g
un diametro entre 1.7000 nm y 300.0000 nm
BJH Desorcion acumulativa de area superficial de poros con

6.4986 m2/g
un diametro 1.7000 nm y 300.0000 nm
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Tabla 14.- Volumen de Poro del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO»-FeO (95%-5%) a

una temperatura de calcinacion de 500°C.

DATOS DE VOLUMEN DE PORO DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS DE SiO»-
FeOSINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO POR VARIOS

METODOS CALCINADO A 500°C

Desorcién de un solo punto volumen total de poros de poros

0.007321cm3/g
menor que 20.8203 nm de diametro a P/Po = 0.900000000:
BJH Adsorcion acumulativa del volumen de poros entre

0.009702cm3/g
1.7000 nmy 300.0000 nm de diametro
BJH Desorcion acumulativa del volumen de poros entre

0.010279cm?3/g

1.7000 nm y 300.0000 nm de didmetro

Tabla 15.- Tamarfio de Poro del Sistema de Oxidos Mixtos de SiO2-FeO (95%-5%) a

una temperatura de calcinacion de 500°C.

DATOS DE TAMANO DE PORO DEL SISTEMA DE OXIDOS MIXTOS
DE SiO,-FeO SINTETIZADO CON ACETILACETONA CALCULADO
POR VARIOS METODOS CALCINADO A 500°C
Desorcion del didmetro medio de los poros 13.45732 nm
BJH Adsorcion diametro medio de poro 6.3029 nm
BJH Desorcion didmetro medio de poro 6.3266 nm
D-H Adsorcion diametro medio de poro 6.3225 nm
D-H Desorcion didmetro medio de poro 6.3606 nm
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ANALISIS DE RESULTADOS.

A continuacidon se explican a detalle cada uno de los resultados obtenidos durante la presente
investigacion experimental, enfocando primeramente la sintesis de materiales de 6xidos mixtos a
nivel laboratorio; para posteriormente analizar los espectros obtenidos por medio de la técnica de
espectroscopia Ultravioleta Visible (UV-Vis) y espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
aplicadas al sistema mixtos en variacidn a la relacion molar de 95% - 5%, 96% - 4% y 97% - 3% en

Silicio y Fierro.

En cada una de las muestras se realizaron los céalculos correspondientes basados en la
estequiometria de las reacciones involucradas, y a base de prueba y error durante la
experimentacién se analizaron las concentraciones a utilizar ya que al aumentar la
concentracion de Fe este tendia a precipitarse, por lo cual se concluyo trabajar con 5%, 4% vy
3% con respecto al precursor de Fierro; demostrando una estabilidad quimica sin
precipitacion cuando se utilizaron dichas concentraciones. Para la sintesis del Fluido Corporal
Simulado (S.B.F.), se mantuvo un estricto cuidado en el laboratorio, controlando la
concentracion de cada uno de los reactivos, a una temperatura a 36.5 °C y un pH entre 7.35 y

7.40 para evitar su precipitacion de la solucion.

A partir de la aplicacion del Proceso Sol Gel, se observo en las muestras de manera
cualitativa, la homogeneidad y transparencia de los tres sistemas, y cuyas propiedades son
caracteristicas de este proceso, asi también observando inicialmente que los sistemas tomaban

una coloracion rojo ladrillo al momento de su preparacion.
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En la realizacion del anélisis de las tres muestras por espectroscopia de Ultra Violeta Visible
(UV-Vis), se pudo apreciar a través de los gréaficos, el avance de la polimerizacion en los
sistemas, observando asi también la evolucion de las especies quimicas en un periodo de 30

dias.

Lo anterior se puede inferir que es consecuencia de la aparicion y desaparicion de especies
quimicas presentes en los sistemas y los cuales se realizaron a temperatura ambiente. También
se pudieron relacionar los principios tedricos acerca del funcionamiento del equipo de UV-
Vis asi como los accesorios de los que esta compuesto este equipo de analisis y con ello poder
aplicar los conocimientos investigados asi como la operacion del equipo a las muestras

sintetizadas.

En la técnica de analisis por Espectroscopia Infrarroja por (FTIR) se determinaron los
principales grupos funcionales presentes en cada una de las tres muestras, en base a los
principios de la region del espectro electromagnético y la cual toma como referencia la
vibracion de las moléculas, dando como resultado bandas caracteristicas de cada especie

dentro del espectro.

Con la correcta interpretacion, se determinaron enlaces de O-H, de alcanos correspondientes
al grupo Si-O, también se observa el enlace Fe-O, pero el méas representativo es el enlace Fe-
O-Si, que se encuentra presente en las graficas, también encontramos diferentes tipos de

enlaces como son O-H, -CH2.
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Posterior a la inmersion de S.B.F., bandas nuevas se generaron, mostrando en el espectro
enlaces de Ca-O, lo cual es un indicio de la presencia de hidroxiapatita asi como enlaces de P-
O, HPO2 y y-Ca2P207, los cuales nos muestran que la bioactividad esta presente en nuestro

material de 6xidos mixtos.

A partir del analisis de la Isoterma de adsorcion-desorcion de N2 se determinaron las
principales propiedades texturales del sistema mixto con mayor concentracion del precursor
de Fierro a la temperatura de calcinacion de 400° y 500°C y las cuales fueron el VVolumen
Total de Poro (cc/g), el Didmetro de poro promedio (A), el Didmetro de Poro (A) y la
Superficie Externa (m2/g). Dichos resultados muestran una meso porosidad en los sistemas a

diferente temperatura de calcinacion.

Se presentan otros datos del Area de Superficie de la muestras de 6xidos mixtos por los
siguientes métodos: Langmuir Surface Area, BJH Method Cumulative Adsorption Surface
Area, BJH Method Cumulative Desorption Surface Area, DH Method Cumulative Adsorption

Surface Area y DH Method Cumulative Desorption Surface Area.

También otros datos calculados para la determinacion del Volumen de Poro fueron aplicados
como el BJH Method Cumulative Adsorption Pore Volume y BJH Method Cumulative

Desorption Pore Volume.

Finalmente, se calculo el Tamafio de Poro por los siguientes métodos: BJH Method
Adsorption Pore Diameter, BJH Method Desorption Pore Diameter, DH Method Adsorption

Pore Diameter y DH Method Desorption Pore Diameter.
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CONCLUSIONES.

El objetivo principal planteado en este proyecto de investigacion fue cumplido, ya que se
sintetizaron materiales de SiO2-FeO variando la concentracion del precursor de Fierro a 5%,
4% y 3%, aplicando el proceso Sol-Gel y observando en dichos sistemas las particularidades
caracteristicas de este método como la homogenidad y transparencia de las muestras y
determinando asi sus principales propiedades a través de las caracterizaciones de dichas

muestras por espectroscopia UV-Vis y FT-IR.

Las técnicas de analisis empleadas permitieron demostrar la presencia de bioactividad en los
sistemas a escalas moleculares y lo cual abre una gran gama de posibilidades en cuanto a la
utilizacion de este sistema para estudios posteriores obtenidos mediante el proceso Sol-Gel,
apreciando asi los enlaces de Si-O-Fe en cada uno de los sistemas, de igual manera se pudo
comprobar la bioactividad de los sistemas al observar los enlaces caracteristicos de la

hidroxiapatita.

Por altimo, pudimos observar los cambios que se generaron en los sistemas antes de su
inmersion en S.B.F. y después de su inmersién en forma de pellet lo cual también fue uno de

los objetivos de la investigacion.

En base a las técnicas utilizadas (espectroscopias UV-Vis y FT-IR), se concluye que los
sistemas de 6xidos mixtos de SiO2-FeO pueden ser obtenidos por la metodologia Sol-Gel

aplicando la correcta estequiometria donde se presentan indicios de la incorporacién de iones
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PO4+2, Ca+2 y Na+ en la estructura molecular de los sistemas y, deduciendo su posible

aplicacién como materiales bioactivos.

La medicion de propiedades texturales de los materiales, es de vital importancia en diversas
areas de la industria y el sustento de estas se encuentra en el reporte del area especifica y el

volumen total de poro, y que han sido los datos mas frecuentemente utilizados para la

evaluacion de los biomateriales.
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