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INTRODUCCION.

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. Se han propuesto materiales hibridos organicos-inorganicos que
involucren cerdmicas o vidrios bioactivos sintetizados por procesos sol-gel, cuyo objetivo es el de

conferir al material excelentes propiedades bioldgicas.

Este método permite la manipulacién a nivel molecular en las diversas etapas de la reaccion
de sintesis, lo cual permite tener influencia en el tamafio de la micro-estructura del material asi
como también el uso de bajas temperaturas que se usan en todo el proceso, ofreciendo de esta
manera la oportunidad de preparar sélidos amorfos en comparacion con otros procesos de sintesis
en los cuales son dificiles la preparacion de mezclas homogéneas y que requieren de altas
temperaturas para la obtencién de estos como lo es el método de fusion por mencionar un ejemplo

en particular.
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A grandes rasgos, el proceso sol-gel permite dirigir y controlar la composicion,
homogeneidad, micro-estructura, tamafio de particula, porosidad, area superficial y grado de
dispersion de materiales ceramicos, vitreos y compuestos durante su sintesis a partir de precursores

moleculares.

El objetivo de este proceso es controlar la estructura de un material en escala nanométrica
desde las primeras etapas del proceso. Este proceso cuenta con gran potencial para mejorar las
caracteristicas estructurales, de pureza y homogeneidad de los materiales. Otras ventajas
ingenieriles son que el gel toma la forma del recipiente en el que fue vaciado y la relativa baja
temperatura del proceso, unido a que se puede realizar a presion atmosférica con el cual se elimina
el uso de costosas bombas para realizar el vacio, genera un proceso econémico, controlable y

relativamente fécil. (Luis M. Carballo, 2001)

En la actualidad, el interés por desarrollar nuevas tecnologias en el &rea de biomateriales ha
permitido ampliar el estudio y desarrollo en diversos grupos académicos, incorpordndolos en sus
programas de estudio. Es muy conocido sobre el gran nimero de universidades e institutos de
investigacion que se consagraron a la educacion y a la exploracion en ciencia e ingenieria de los

biomateriales.

Debido a esto, el desarrollar una investigacion que pueda aportar nuevos conocimientos en
este ambito permitird abrir nuevas opciones en la industria que mejoren la calidad de vida de las
personas, promover asi también el empleo y fomentado el avance econémico y social de nuestro

pais.
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RESUMEN DEL PROYECTO.

El objeto de estudio sobre la realizacion de esta investigacion experimental como proyecto
de Tesis, se enfocd principalmente a obtener un sistema ternario que tuviera propiedades bioactivas
y cuya principal como funcionalidad fuera en la aplicacion como biomaterial para su posible

insercién al cuerpo humano ya sea en forma de implantes o protesis.

La orientacién que tiene la presente investigacion de Tesis es de tipo experimental, y para lo
cual fue necesaria la revision de las bases teoricas relacionadas con los materiales a los cuales se
les pretende dar el enfoque de biomateriales, con el propdsito de dar coherencia y soporte al tema

de investigacion desarrollado.

De acuerdo a lo anterior, en el Capitulo | se hace una investigacion a detalle para plantear la
introduccion al tema, detallando los conceptos mas representativos acerca de los biomateriales, su

clasificacion y sus principales aplicaciones.

A continuacién en el Capitulo |1, se desarrolla la investigacién sobre la metodologia de
sintesis a aplicar en la experimentacion, ya que de acuerdo a la teoria consultada en la literatura,
la metodologia de sintesis por el proceso Sol-Gel es la mas adecuada para la obtencion de
biomateriales por tener ventaja con respecto a las propiedades de los materiales sobre otros

métodos.

En el Capitulo 111, se da continuidad al Capitulo anterior detallando los principales materiales
poliméricos que pueden ser sintetizados a partir del proceso Sol Gel, y con ello se planted la

propuesta de que el sistema a desarrollar fuera sintetizado en base a los alcoxidos de silice, zirconio
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y aluminio, ya que de acuerdo a la informacion consultada en la literatura, los materiales

sintetizados en base a los precursores de estos metales pueden resultar en 6xidos inorganicos con
una fuerte estructura solida, lo cual es una de las principales caracteristicas que debe contener un

biomaterial.

Para poder verificar la bioactividad que puede tener un sistema que es sintetizado a partir de
precursores de silice, zirconio y aluminio, en el siguiente Capitulo se realiza la investigacion de lo
que es un Fluido Corporal Simulado (S.B.F.), y su uso para la determinacion de bioactividad en
ciertos materiales, asi como su preparacion de acuerdo al procedimiento de T. Kokubo, y cuyos

estudios han aportado grandes conocimientos en este ambito.

También como parte del proyecto de investigacion, en el Capitulo V se describen las técnicas
de caracterizacion por las cuales pueden ser validadas las propiedades de los biomateriales 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 &rea BET, la distribucion de

didmetro de poro y el volumen total de poro de las muestras. (Andrea H.F., 2015)

Una vez definido el objetivo de la investigacion, en el Capitulo VI se detalla la estrategia
experimental para la sintesis de los sistemas ternarios a través de la metodologia méas adecuada
para la preparacion de biomateriales, definiendo al proceso Sol-Gel como el método a implementar
debido a la baja temperatura que es utilizada durante el proceso de sintesis y a la manipulacion de

las variables de pH y concentracion que se tienen en las reacciones involucradas, obteniendo asi
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materiales con capas superficiales delgadas a micro-escala y con una estrecha distribucién de

tamario de poro.

En el disefio experimental, también se propuso ampliar el estudio a la obtencion de sistemas
ternarios inorganicos e hibridos, e incorporando en la sintesis de reaccién un agente quelante
estructura (Acetilacetona -2, 4 pentanodiona) con el propdsito de poder asegurar la estabilidad de

la estructura polimérica aplicando el modelo de carga parcial.

En la preparacion de los sistemas ternarios inorganicos e hibridos de SiO2-ZrOz-Al20s,
fueron aplicados Ultrasonidos de Alta Frecuencia a los biomateriales, con el proposito de aumentar
la viscosidad de estos y favorecer a la gelificacion para la obtencidn de los correspondientes
Xerogeles. También la solucion de Fluido Corporal Simulado (S.B.F.) fue preparada en base al

método de T. Kokubo.

Una vez obtenido el sistema ternario inorganico de SiO,-ZrO-Al>03 y el sistema ternario
hibrido de SiO2-ZrO»-Al>O3, se comprobo6 la bioactividad que puede tener un sistema que es
sintetizado a partir de estos precursores, procediendo a la inmersién de las muestras obtenidas en
Fluido Corporal Simulado (S.B.F.), el cual es una solucién con una fuerza ionica similar a la del
plasma de la sangre humana que se mantiene en las mismas condiciones de pH y temperatura
fisioldgicas 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*?, POs™ y

Na*!), en la molécula ya sintetizada.
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En el Capitulo VII se detalla el proceso correspondiente de caracterizacion de los
materiales obtenidos aplicando la 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
gelificacidn, asi como también por espectroscopia de Transformada de Infrarrojos de Fourier (FT-

IR) para comprobar las especies quimicas contenidas en cada sistema.

Después de la inmersion de los sistemas en Fluido Corporal Simulado (S.B.F.), nuevamente
se llevé a cabo un estudio por espectroscopia de Transformada de Infrarrojos de Fourier (FT-IR)
para comprobar que las muestras que estuvieron en contacto con la solucion contenian los iones
caracteristicos del S.B.F. en su estructura molecular, y de esta manera definir que el material es

Bioactivo.

En el mismo Capitulo, se analizaron los graficos que fueron obtenidos en cada una de las
técnicas de caracterizacion determinando asi el comportamiento de los sistemas con respecto a sus
propiedades, y de esta manera conocer su aplicabilidad como materiales bioactivos con respecto a

la incorporacion de los iones de Ca*?, PO4*2 y Na*! en su estructura.

Finalmente, se determinaron las conclusiones a las que esta investigacion experimental ha
Ilegado, tomando en cuenta que un biomaterial tiene que tener caracteristicas de dureza, resistencia
y adaptabilidad para la asimilacion de los componentes presentes en la estructura quimica en un

Ser vivo.
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OBJETIVO GENERAL

Obtener un sistema ternario inorganico de SiO2-ZrO2-Al,0z y un sistema ternario hibrido de
Si02-ZrO2-Al20s3, utilizando como método de preparacion al Proceso Sol-Gel con la aplicacion de
Ultrasonidos de Alta Frecuencia y cuya funcionalidad pueda resultar en un biomaterial, analizando
las diferencias que tienen estos sistemas obtenidos con respecto a sus caracteristicas como lo son

los tiempos de gelificacion, propiedades fisicas y quimicas, o sus propiedades texturales.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.- Sintetizar un sistema ternario inorganico de SiO2-ZrO»-Al,Oz y un sistema ternario
hibrido de SiO,-ZrO,-Al>03, empleando 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.- Realizar la interpretacion de los gréaficos generados por el software de cada uno de los

equipos donde se analizaron las muestras, lo cual nos permitirad tener un conocimiento mas amplio
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en el &rea tanto como en el manejo de los equipos Perkin EImer Lambda 10, Varian 640-IR,
asi como en la observacion sobre el comportamiento de los materiales sintetizados, ya sea con

respecto a su concentracion y tiempos de gelificacion.

5.- 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 acuerdo al sistema inorganico y

al hibrido respecto a la bioactividad.

6.- 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 incorporacion de los iones
caracteristicos de la solucion (Ca*?, POs™ y Na'*1) en la estructura de los sistemas de SiO»- zr0,-

Al;Os.
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HIPOTESIS

De acuerdo a la estrategia experimental propuesta, se espera que en la sintesis de los sistemas
se puedan manipular las velocidades de reaccion con el propésito de que los materiales tengan las
propiedades deseadas para la obtencion de soles homogéneos, a partir de los cuales se obtendra un
sistema ternario inorganico de SiO2-ZrO»-Al>Ozy un sistema ternario hibrido de SiO2-ZrO,-Al203,
cuyas propiedades resulten en una estructura sélida y que permita la incorporacion molecular de
los iones de Ca*2, PO4*2y Na™ y que puedan ser aplicados como biomateriales, de acuerdo a la

investigacion en la literatura se espera que el sistema hibrido favorezca mas la bioactividad.
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JUSTIFICACION.

En la actualidad, podemos observar que el campo de aplicacion de los biomateriales ha ido
aumentando debido al descubrimiento de nuevos materiales inertes que permiten reemplazar partes
del organismo que se han visto afectados, y los progresos actuales en la ciencia de los materiales
estan posibilitando la mejora de los procesos de obtencion de estos a través del disefio de nuevas

y prometedoras tecnologias.

Debido a esto, el enfocar nuestra investigacion a la tecnologia de los biomateriales nos
permitird tener una visién sobre cémo pueden ser ocupados los conocimientos que fueron
adquiridos a lo largo de nuestro desarrollo profesional, y con ello proponer alternativas de
materiales de los que pueden estar conformados, aportando nuevos estudios en esta area que

beneficien a la sociedad para tener una mejor calidad de vida.

Existen multiples aplicaciones en el desarrollo de materiales hibridos, formados por la
combinacién de materiales sintéticos y naturales, 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

biologico.

De acuerdo a esto, el poder disefiar una estrategia experimental para sintetizar soles
homogéneos y transparentes a partir del proceso sol-gel y obtener solidos de sistemas ternarios de
Si02-ZrO2-Al203 que puedan utilizarse como biomateriales, ofrece otras alternativas tanto de

materiales como de sintesis en esta area de aplicacion.
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ALCANCES.

El presente trabajo de investigacion experimental de Tesis se enfocara a obtener materiales
homogéneos y trasparentes en base a los precursores de silice, zirconio y aluminio aplicando
Ultrasonidos de Alta Frecuencia, para que de acuerdo a las reacciones que intervengan en ellos se
pueda obtener un sistema ternario inorganico de SiO»-ZrO»-Al;Oz y un sistema ternario hibrido de

Si0,-Zr0O,-Al>0:s.

Con el desarrollo experimental realizado se llevara a cabo un estudio comparativo entre el
sistema inorganico y el hibrido 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).

Se realizar la interpretacion correcta de los gréaficos 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 y propiedades fisicas y quimicas.

Finalmente, se determinara la bioactividad de los sistemas ternarios 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 iones de Ca*?, POs™ y Na*! se
encuentran presentes en la estructura molecular de los sistemas ternarios de SiO2-ZrO,-Al>03SiO»

a través de un estudio por espectroscopia de Transformada de Infrarrojos de Fourier (FT-IR).
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Un alcance mas a considerar en esta investigacion de Tesis sera el de aplicar la
funcionalidad fisica de los equipos de caracterizacion, asi como también el uso adecuado de

operacion de cada uno de ellos.

pag. 12



CAPITULO I:

BIOMATERIALES.




S

1.1 ¢QUE ES UN BIOMATERIAL?

El termino biomaterial se podria definir a partir de su etimologia descomponiendo la palabra
en dos: BIO y MATERIAL. La palabra material se puede entender a grosso modo como sustancia
y el prefijo bio como vida. Estas dos palabras se pueden relacionar de muchas maneras, pero las
dos que se mencionaran son las principales. Un biomaterial es una sustancia creada por un
organismo Vivo 0 una sustancia que esta en contacto con un organismo vivo. Ambas definiciones

existen, pero corresponden a términos diferentes.

Es importante mencionar que aun que es normal que se entiendan como sinénimos existe
una diferencia entre el término material bioldgico y biomaterial. Esto se debe a que el término
“bio” delante o detras de la palabra material no deberia cambiar su significado, pero la Sociedad
Europea de Biomateriales decidid, en 1991, definir a los biomateriales como aquellos “materiales

utilizados para evaluar, curar, corregir o reemplazar cualquier tejido, 6rgano o funciéon del

cuerpo humano.” (Duffo, 2006)

Por otro lado, el termino material bioldgico, se utiliza para cualquier material que proceda
de un ser vivo. Por todo lo anterior se podria decir que el material biologico puede llegar a ser un

tipo de biomaterial, pero no al revés.

Un biomaterial puede ser utilizado en un dispositivo médico, pensado para interactuar
mutuamente con sistemas bioldgicos. También es cualquier sustancia o combinacidn de sustancias
de origen natural o artificial que pueda ser usada durante cierto tiempo como un todo o como parte

de un sistema del cuerpo humano.
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Como se ha dicho en la definicion de biomaterial, el fin de éste sera entrar en contacto con
un sistema biologico por lo que debe poseer propiedades caracteristicas tanto mecanicas como
bioldgicas. Por obvias razones no cualquier material puede ser empleado como biomaterial ya que

este debe tener una caracteristica vital, ser biocompatible. (Biomateriales , Biomateriales )

1.2 BIOCOMPATIBILIDAD Y BIODEGRADABILIDAD.

La bio-compatibilidad es la habilidad de un material para ser aceptado por el cuerpo del
paciente y que ademas no irrite a los tejidos circundantes, no provoque una respuesta inflamatoria,
no produzca reacciones alérgicas y que no tenga efectos carci-genéticos. Ademas, debe generar

una respuesta apropiada por parte del receptor con un fin especifico.

La bio-compatibilidad no es blanco o negro, existe un indice de compatibilidad, el cual indica
lo adecuado o no de ese material, para ser utilizado como biomaterial en un ser vivo, teniendo en

cuenta su aplicacion. (Garcia, 2001)

Otra caracteristica que tiene mayor peso en el disefio de biomateriales es la
biodegradabilidad. Esta propiedad también estd presente en materiales convencionales como:

plastico, pet, vidrio, etc.

Se define biodegradabilidad a la resistencia de una sustancia a ser descompuesta en los
elementos quimicos que lo componen por la accion de organismos vivos normalmente, bajo
condiciones ambientales. 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 un sustituto

temporal del tejido dafiado, mientras este se regenera.
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En el caso de los implantes, la biodegradabilidad evita una segunda cirugia para eliminar el
implante. Ademas, debido a la pérdida de masa, las propiedades mecanicas se veran afectadas, por

lo cual es importante tener presente estas propiedades a la hora de su disefio. (Barba, 2008)

Se podrian seguir mencionando propiedades que intervienen en el disefio, pero estas parecen

suficientes para describir de forma general lo que es un biomaterial.

1.3 CLASIFICACION.

BIOMATERIALES
~
BIOCOMPATIBILIDAD
| Ortopedia
\P Cardiovasculares
DISTINTOS REQUERIMIENTOS xtr:::f’g'cas
MECANICOS-QUIMICOS-FUNCIONALES De o
rmatoldgicas
Liberacion de medicamentos
J Otras...
TIFOS DE BIOMATERIALES
| L=
N7 v N
METALICOS POLIMERICOS CERAMICOS COMPUESTOS
4 4 4 4
Propiedades Propiedades Propiedades Propiedades
\ J J 7N
Formas de procesar Ejemplos Ejemplos Matriz  Refuerzo
Ejemplos PVC Aldmina Ejemplos
Polietileno Zirconia
Acero inoxidable Polipropileno Hidroxiapatita Fiberglass
Aleaciones base cobalto Poliéster Vidrios Bioactivos Kevlar
Aleaciones base titanio  Polimetilmetacrilato
Aleaciones para Polidimetisiloxano
aplicaciones dentales |
l
N NN
APLICACIONES

Imagen 1.- Biomateriales.
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Los biomateriales tienen una amplia cantidad de clasificaciones, a continuacion, se citaran

algunas:

Segln su origen:

Natural, por ejemplo, seda, lana, colageno, etc.

Sintético, comUunmente denominados materiales hiomédicos.

Dentro de los sintéticos, segun su naturaleza:

Metalicos: poseen buenas propiedades mecénicas. Usados principalmente, en

prétesis ortopédicas, e implantes dentales, etc.

Polimeros: tienen propiedades cercanas a los tejidos vivos. Son los biomateriales

mas usados en implantes e ingenieria de tejidos.

Ceramicos: son quimicamente inertes y estables. Usados, en protesis Oseas,

valvulas de corazon.

Compuestos: Sus propiedades son muy variadas segin los elementos que lo

constituyan. Usados en todos los campos de la bioingenieria.

En funcion de la respuesta del propio organismo:

Inertes
Bioactivos
Reimplantados
Biodegradables

No degradables
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Como se dijo desde el principio tanto en la definicibn como en la clasificacion de un
biomaterial existe un extenso mundo que esta en constante desarrollo, por lo que estas definiciones,
propiedades y clasificaciones pueden quedar obsoletas o inadecuadas en poco tiempo. (Duffo,

2006)
1.4 APLICACIONES DE LOS BIOMATERIALES.

Los biomateriales son empleados en distintos contextos y cada uno de ellos asociados a algun

tipo de aplicacion particular.

a) Para reemplazo de partes dafiadas, enfermas o faltantes: maquina para dialisis renal,

reemplazo de la articulacion de la cadera, implantes y protesis dentales, etc.

b) Para asistir en cicatrizaciones y curaciones: suturas quirdrgicas, placas y tornillos para

fijacién de fracturas Oseas, etc.
c) Para mejorar funciones: marcapasos cardiacos, lentes de contacto, etc.
d) En correcciones estéticas: modificacion de labios, pechos, barbilla, etc.

e) Como ayuda para diagnosticos y tratamientos: catéteres, electrodos especificos, drenajes,

etc.
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TABLA 1.- APLICACIONES COMUNES Y BIOMATERIALES FRECUENTEMENTE USADOS.

APLICACION

MATERIAL FRECUENTEMENTE
EMPLEADO

Sistema Oseo
Re-emplazo de Articulaciones

Placas para la Fijacion de

Fracturas

Cemento para Huesos

Reparacion de Defectos Oseos

Ligamentos y Tendones Artificiales

Implantes Dentales

SISTEMA CARDIOVASCULAR
Pratesis Vasculares

Vélvulas de Corazon

Catéter

Organos

Corazon Artificial

Placas para Reparacion de la Piel
Rifion Artificial (Hemodialisis)
Respiradores Artificiales
Sentidos

Lentes Intraoculares

Lentes de Contacto

Aleaciones de Titanio, Acero Inoxidable,

Polietileno.

Acero Inoxidable, Aleacion Cobalto-Cromo
Poli-metil-metacrilato

Hidroxiapatita

Teflon, Dacron

Titanio, Alumina, Fosfato de Calcio

Teflon, Dacrén, Poliuretano.
Tejido Reprocesado, Acero Inoxidable, Dacron

Goma de Silicona, Teflén, Poliuretano

Poliuretano
Materiales de compuestos de silicona-colageno
Celulosa, Poli-acrilo-nitrilo

Goma de Silicona

Poli-metil-metacrilato, Goma de Siliconas

Silicona-Acrilato, Hidrogeles
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1.5 ANTECEDENTES.

La ciencia de los biomateriales es muy reciente como disciplina cientifica; sin embargo, el
uso de esta data de tiempos muy remotos, un ejemplo claro es que los fenicios, chinos y aztecas
usaban el oro por el alto grado de pureza que este tiene, en cirugias dentales, hace méas de 2000

anos.

Por su parte los implantes y dispositivos biomédicos mas empleados a lo largo de la historia
han sido los ojos de vidrio y los dientes de madera. EI primer hallazgo fue en 1829 por H.S. Levert,
quien realizo los primeros estudios para determinar la compatibilidad biol6gica de materiales para

implantes, ensayando con plata, oro, plomo y platino en perros.

Para 1886, el cirujano aleman H. Hansmann empleo por primera vez placas de acero para
facilitar la reparacion de fracturas de huesos. Estas tenian defectos de disefio y se deterioraban
rapidamente en el cuerpo humano. En 1893, W.A. Lane desarrolla un sistema de tornillos de
carbén para placas de fijacion de fracturas de huesos y afios mas tarde, William Roentgen descubre
los rayos X, los cuales se transformaron en una herramienta insustituible de diagnostico en la

ortopedia y traumatologia. (Duffo, 2006)

A partir del siglo XX se comienza a trabajar con aceros inoxidables, por ser altamente
resistentes a la corrosion y por su viabilidad a ser utilizados en dispositivos ortopédicos, y por

primera vez en 1938 cirujanos britanicos llevan a cabo el primer reemplazo total de cadera.
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A principios de los afios 50, se desarrollaron las primeras aleaciones a base de titanio, y que
aun siguen empledndose con éxito en implantes. En esta década, las caderas de acero inoxidable

comienzan a ser implantadas en forma regular.

En 1970, comienza el uso de materiales porosos para permitir el crecimiento del hueso
alrededor del implante, en 1984, el cirujano William Harris, junto con el MIT desarrollaron el
equipo necesario para medir en el cuerpo de un ser vivo la presién real a la que es sometida una
cadera funcional; y finalmente, en ese mismo afio, se introdujo el sistema modular de reemplazo

de cadera que consistia prétesis formada por varias partes cambiables.

A pesar del uso extendido de estos materiales en la medicina, el término “biomaterial” aun
p )

no habia sido utilizado oficialmente.

En la actualidad existen grupos académicos que se dedican a los biomateriales, muchos
programas de estudio, en diversas universidades e institutos de investigacion que se consagraron
a la educacién y a la exploracion en ciencia e ingenieria de los biomateriales. Finalmente, a partir

de 1990 comienza la publicacién de libros sobre la ciencia de los biomateriales.
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2.1 DEFINICION DEL PROCESO SOL-GEL.

La elaboracion de materiales amorfos y poli-cristalinos con ciertas caracteristicas en su
composicion y propiedades es lo que se denomina proceso sol-gel. Este procedimiento es una ruta
para la fabricacion de 6xidos metalicos ya sean simples o mixtos principalmente, o en forma de

pelicula delgada, polvo o como un material denso.

El proceso sol-gel permite dirigir y controlar la composicién, homogeneidad,
microestructura, tamafio de particula, porosidad, area superficial y grado de dispersién de

materiales cerdmicos, vitreos y compuestos durante su sintesis a partir de precursores moleculares.

Su utilidad radica en que necesita menor temperatura en comparacion con los métodos
tradicionales de fabricacion de vidrios por fusién. El proceso sol-gel inicia con la sintesis de una
suspension coloidal de particulas sélidas o cumulos en un liquido (sol) y la hidrélisis y
condensacién de éste sol para formar un material sélido lleno de solvente (gel). El solvente se le
extrae al gel simplemente dejandolo reposar a temperatura ambiente durante un periodo de tiempo

Ilamado envejecimiento, en el cual el gel se encogera expulsando el solvente y agua residual.

El objetivo del proceso sol-gel es controlar la estructura de un material en escala nanométrica
desde las primeras etapas del proceso. Este proceso cuenta con gran potencial para mejorar las

caracteristicas estructurales, de pureza y homogeneidad de los materiales.

Otras ventajas ingenieriles son que el gel toma la forma del recipiente en el que fue vaciado

y la relativa baja temperatura del proceso, unido a que se puede realizar a presion atmosférica con
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el cual se elimina el uso de costosas bombas para realizar el vacio, genera un proceso econémico,

controlable y relativamente facil.

Antes de comenzar la explicacion del proceso es necesario aclarar algunos conceptos
utilizados. Coloides: son particulas solidas con diametro de 1-100 nm donde la fuerza gravitacional
es despreciable y la interaccion es denominada por fuerzas de corto rango, tales como, atraccion
de Van der Waals y carga superficial. Un sol es una suspension coloidal de particulas dispersas en
un liquido y un aerosol es una suspension coloidal de particulas suspendidas en un gas y una
emulsion es una suspension de gotas de liquido en otro liquido. Un gel es una red rigida
interconectada con poros de dimensiones menores al micrometro y cadenas poliméricas las cuales

tienen longitud mucho mayor que un micrémetro. (Luis M. Carballo, 2001)
2.2 ETAPAS DEL PROCESO SOL-GEL.

La primera etapa de proceso es la hidrolisis del alcoxido, y puede ser catalizada por medio
de un acido o una base, en esta etapa se obtienen soles, es decir una suspension de aspecto similar
a una disolucion, que contiene particulas de tamafio inferior a 100nm y se forman grupos silanol
(Si OH) al tiempo en que se libera el alcohol correspondiente (ROH). Los grupos silanoles
comienzan a polimerizar por medio de la condensacion, asi se van formando estructuras

tridimensionales unidas por enlaces soloxano (Si-O-Si) al irse eliminando el agua y el alcohol.

Al final de la segunda etapa de condensacion se forma un gel solido, m&s o menos compacto
y denso, lo cual dependera de las condiciones de secado, esto se le conoce como gelacion, que

consiste una red de enlaces M-O-M interconectados en tres dimensiones rodeados de solvente.
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Las estructuras tanto del sol como el gel, formados en las primeras etapas, dependen
fuertemente de las condiciones de la reaccién inicial como son la temperatura, el tipo de

catalizador, asi como, de las velocidades relativas de hidroélisis y de la condensacion.

Hidrdlisis

Condemsacion

Esvepecbmenlo

_ Secad
T e

Pelicula de Xevogel

ll':mp.:rnrum

.\-\'\-:-\'-\. '\:\-\"\-\. '\-.\-\'\-\:‘\'\-\. .\-\-'-:-\-\'1. d.l:m
Felrcula denstficada

Imagen 2.- El Proceso Sol-Gel.
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Para preparar un material sintetizado por sol-gel se utiliza un precursor que es una sustancia
necesaria para producir otra mediante una reaccion quimica. Son los compuestos quimicos que
constituyen una primera etapa en un proceso gquimico y que actlan como sustrato en las etapas

posteriores. (Palma, 2010)

El tiempo entre la formacion del gel durante el secado es conocido como envejecimiento,
siendo éste también un parametro importante. Un gel no es estatico durante el envejecimiento ya
que contintan ocurriendo simultaneamente las reacciones de hidrolisis y condensacién. Ademas,
ocurre una remocién del solvente a causa del encogimiento del gel y también puede ocurrir una

disolucién reprecipitacion de particulas.

Esto implica que el gel aun tiene liquido en sus poros, sus propiedades y estructura siguen
cambiando hasta que lo haya eliminado por completo, estos fendmenos también afectan a las
propiedades quimicas y estructurales del gel; lo significa que sus propiedades texturales, tamafio
de poro, area superficial y porosidad también varian en esta etapa. Un parametro que sin duda
afecta la estructura de los productos es el proceso y condiciones de secado. El secado por
evaporacion convencional de un gel induce presion capilar asociada entre la interface liquido-

vapor con un poro.

Durante la remocidn del solvente se puede obtener como producto seco un xerogel o aerogel.
Los aerogeles son obtenidos por secado a condiciones supercriticas para evacuar el fluido
(solvente), son procesados por incremento de temperatura y presion arriba del punto critico.
Mientras que los xerogeles son obtenidos por la evaporacion del solvente y agua hacia la atmosfera,
mientras el liquido es evaporado, la estructura del gel es colapsada.

pag. 26



http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/necesaria.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/producir.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/mediante.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/reaccion.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/quimica.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/compuesto.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/quimico.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/primera.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/etapa.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/proceso.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/quimico.php
http://www.definiciones-de.com/Definicion/de/etapa.php

El secado se puede llevar a cabo a temperatura ambiente 0 a temperaturas de 100°C, 200°C,

300°C, 400°C o 500°C.

El gel esta completamente seco cuando ha eliminado todo el liquido absorbido. Durante esta
etapa ocurre la evaporacién del disolvente y del agua, desaparecen los residuos organicos y se

definen sus propiedades estructurales del material.

Para dar una estructura definida y una resistencia mecanica apropiada se lleva a cabo la

calcinacion.

2.3 VENTAJAS Y DESVENTAJAS.

Se puede observar que las mejores ventajas que tiene el método de Sol-Gel, es que no
demanda altas temperaturas de calentamiento (que, en el caso fisico, es necesario para
realizar deposicién desde un blanco o fuente), y no se requiere maquinaria para generar el alto
vacio (para la operacién en régimen molecular o intermedio), por lo que los costos por el método

quimico son menores.

Ademas, el area que se puede recubrir en los métodos fisicos, dependera de las dimensiones

dela camara, que, a su vez, esto afecta directamente a las prestaciones requeridas de las bombas.

Las mayores ventajas de los recubrimientos por medio del método de Sol-Gel son:
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Capacidad de recubrir grandes areas.

b) EIl proceso de control es relativamente sencillo.

c) Menor costo de produccion.

d) Fuente de alta pureza, uniforme y reproducible de materias primas.

e) Control composicional, microestructura del material y mezcla homogénea a nivel

molecular de los componentes.

Las desventajas residen principalmente en:

a) El costo de los alcdxidos.

b) La contraccion volumétrica durante el secado.

c) Sinterizacion, tiempo de procesamiento prolongado debido al nimero de etapas (hidrolisis,

estabilizacion del sol, gelificacion, etc.).

d) EIl manejo de productos quimicos toxicos (solventes, precursores, etc.).

El tiempo de consumo es largo y particularmente requiere cuidado y control del secado. Estas
significativas limitaciones hacen énfasis en la necesidad de optimizar los materiales sol-gel,
explotar todas sus ventajas al maximo y aprovechar sus propiedades al maximo en diferentes

aplicaciones. (D, 2001)
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2.4 METODOS DE SINTESIS DEL PROCESO SOL-GEL.

Para el proceso existen tres enfoques que son usados para hacer monolitos de sol-gel:

Meétodo 1: Gelacion de una solucion de polvos coloidales.

Meétodo 2: Hidrolisis y Poli-Condensacion de alcdxidos o nitrato como precursores seguido

de un secado supercritico del gel.

Método 3: Hidrolisis y Poli-Condensacién de precursores de alcoxidos seguidos de

afiejamiento y secado bajo temperatura y presion ambiente.

Un gel de silice puede ser formado por el crecimiento de una red debido a un arreglo discreto
de particulas coloidales (métodol) o por una red 3-D interconectada por hidrolisis vy
policondensacion simultanea de un precursor érgano metalico (método 2 y 3). Cuando el liquido
del poro es removido en fase gaseosa de la red bajo condiciones hipercriticas (punto critico

desecado, método 2) la red no colapsa y un aerogel de baja densidad es producido. (L.L, 1989)

Cuando el liquido del poro es removido a presion y temperatura cercana a la ambiental
(métodol y 3) ocurre contraccién de la red, y el producto es conocido como un Xerogel. Una
alternativa para el secado supercritico es remplazar el fluido del poro con liquido(s) de baja tensién
superficial, tal como un alqueno, seguido de evaporacidn a presion ambiente o reducida, lo cual
da como resultado un ambigel. Los aerogeles y ambigeles retienen la mayor cantidad de poros y
la alta &rea superficial del gel poroso. Un gel se dice que esta seco cuando el agua adsorbida es

completamente evacuada. (D, 2001)
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Imagen 3.- Proceso Secuencial para la Obtencion de Gel de Silica utilizando Sol-Gel.
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El tratamiento térmico de un gel a elevada temperatura sustancialmente reduce el nimero de
poros en su conectividad debido a la fase viscosa de sinterizado. A esto se le conoce como
densificacion. La densidad de un monolito incremente y la fraccion volumétrica de los poros

decrece durante el sinterizado.

El gel poroso es transformado en un denso vidrio cuando todos los poros son eliminados. La
temperatura de densificacion decrece como el radio del poro decrece y el area superficial del gel

incrementa, como se ilustra en la imagen 3.
Los pasos a seguir para el proceso sol-gel de los métodos 1 a 3 se describen a continuacion:

Paso 1: Mezclado. En el método 1, una suspensién de polvos coloidales, o sol, es formado
por mezclado mecanico de particulas coloidales en agua a pH controlado, con el objetivo de
prevenir la precipitacion. En los métodos 2 y 3 un precursor es hidrolizado al mezclarse con agua.

Un ejemplo, la silica hidratada en la reaccion de condensacion forma enlaces Si-O-Si.

Paso 2: Vaciado. Debido a que el sol tiene una viscosidad muy baja, debe ser vaciado en un

molde. El molde debe tener baja adherencia con el gel.

Paso 3: Gelacion. Con el tiempo, las particulas coloidales y las especies del fluido viscoso
condensadas forman vinculos hasta formar una red tridimensional. La caracteristica fisica de la red

depende en gran medida del tamafio de la particula y del nimero de enlaces formados.

Paso 4: Envejecimiento. También conocido como sinéresis, involucra el mantenimiento del
vaciado por un periodo de tiempo largo, desde horas hasta dias, inmerso en el liquido. Durante el

envejecimiento, la policondensacion continua, lo cual incrementa el espesor de los vinculos y
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decrece la porosidad. La resistencia del gel también incrementa con el afiejamiento. Un gel afiejado

debe de desarrollar la suficiente resistencia para evitar agrietamiento durante el secado.

Paso 5: Secado. Durante el secado el liquido es removido de los poros de la red. Gran
cantidad de esfuerzo capilar es generado durante el secado cuando los poros son menores a 20nm.
Este esfuerzo, causara que el gel se agriete catastroficamente a menos que el proceso de secado

sea controlado por alguno de los métodos siguientes:

1. Disminucién de la energia superficial al agregar surfactantes o eliminando los poros

pequefos.
2. Por evaporacién hipercritica, la cual evade las interfaces del liquido-solido.

3. Manteniendo pequefia la distribucion de tamafio de poro al controlar la velocidad de

hidrolisis y de condensacion.

Paso 6: Rehidratacion o estabilizacion quimica. La remocion de los silanoles (Si-OH) de la

superficie de los poros de la red resulta en un sélido ultra-poroso quimicamente estable.

Pasé 7. Densificacion. El calentamiento del gel poroso a alta temperatura causa que la
densificacion ocurra. Los poros son eliminados, y la densidad ultima es alcanzada. La temperatura
de densificacion depende en gran medida del tamafio del poro, la conectividad de los poros y el

area superficial de los mismos, asi como se muestra en la imagen 3. (Alcantar, 2011)
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A continuacion, se describiran cada una de las etapas del proceso de sol-gel més a detalle.

?CH, H
hydrolysis: H,CO—Si—OCH; + 4(H;0) == H—Si—OH + 4(CH;0H)
Hy H
TMOS + 4{H,0) - Si(OH)y + 4(CH,OH)

Ec. 1.
T T Ty
conidensation: HO—Si—CH + HO—Ii-—-OH - HO—IZ-C)«-SE —0OH + H,0
; H WO Ec.2
HO ?H
HO—?i-—OH HO—?i—OH
?H H? o o OH
HO—SI—Q0—Si—CH + 6SI(OH)y -~ HO—$I—0— l—o—zl—o—ji—OH + 6(Hz0)
H H H H
HO—Si—0H Ho—éi—CH
H H
Ec. 3.

Imagen 4.- Ecuaciones de Hidrolisis, Condensacién y poli-Condensacion.

a) Hidrolisis y Poli-Condensacion.

Como se muestra en la imagen 4 la estructura del gel la establece el tiempo de gelacion. Los
subsecuentes procesos como afiejado, secado, estabilizacion y densificacion dependen de la
estructura del gel. Debido a que la velocidad de hidrdlisis y condensacion son las que en realidad
determinan la estructura del gel, es esencial comprender la cinética de la reaccidn de hidrdlisis

(Ky) y condensacion (K.) y la relacién de esas velocidades (K /K¢).
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Muchos factores influencian la cinética de hidrolisis y condensacion y, ademas, los sistemas

son mas complejos que lo que se considerd en las ecuaciones 1,2 y 3.

Muchas especies estan presentes en la solucién y, por si fuera poco, la hidrolisis y la poli-
condensacién ocurren de forma simultanea. Las variables de mayor importancia son la
temperatura, naturaleza y concentracion del electrolito (acido, base), naturaleza del solvente y el

tipo de precursor alcoxido.

Existen algunos estudios acerca de la influencia de la concentracion del electrolito en la

hidrolisis de TEOS en diferentes solventes, los cuales muestran que la (Ky).

Incrementa linealmente con las concentraciones de iones, los cuales dependen del medio
acido o alcalino que se esté utilizando. Como se sefialé con anterioridad, la naturaleza del solvente
tiene un efecto secundario en Ky también como la temperatura de la reaccion. Un incremento en

la relacion R (moles de agua/moles de TEOS) induce un incremento en K.

Como regla general, entre méas largo y voluminoso es el grupo alcoxido, mas lentas son las
constantes. De los anteriores, resulta aparente que el factor dominante para controlar la velocidad

de hidrdlisis es la concentracion de electrolito.

La forma y el tamafio de la estructura polimérica esta determinada por los valores relativos
de la velocidad de hidrolisis y poli-condensacion. Una hidrélisis rapida y una condensacion lenta
favorecen la formacion de polimeros lineales, de la misma forma, una hidrolisis lenta y una

condensacién rapida resultan en un largo, voluminoso y mas ramificado polimero.

pag. 34



s WL B ] i
w i)
) <

b) Gelacion.

El punto de gelacion de cualquier sistema, incluido silica por sol-gel, es facil de observar
cualitativamente y facil de definir en términos abstractos, sin embargo, es extremadamente dificil
de medir analiticamente. Conforme las particulas del sol crecen y colisionan, la condensacion
ocurre y se forman macro particulas. El sol llega a ser un gel cuando es capaz de soportar un
esfuerzo elastico. Este punto es definido tipicamente como el punto de gelacion o tiempo de
gelacion tg,.

El rapido incremento en el modulo de almacenamiento cerca de tg,; es consistente con el
concepto de que la interconexion de las particulas llega a ser suficientemente como para soportar

una carga de forma elastica.

La cinética de la gelacion depende de la cantidad de concentracion de solvente, sin embargo,
entre mas larga sea la molécula del solvente, mayor sera el tiempo de gelacion. La cantidad de
agua para la hidrdlisis tiene una gran influencia en el tiempo de gelacion. Para una Relacion R
(moles de agua/moles de Alcoxido). Para bajos contenidos de agua, generalmente existe un
incremento en la hidrolisis y el tiempo de gelacion decrece, sin embargo, existe un efecto de
dilucion. Para grandes contenidos de agua, el tiempo de gelacidn incrementa con la cantidad de

agua.

I.  Viscosidad del sistema Sol-Gel. El proceso de sol-gel tiene una ventaja Unica de permitir
la preparacion del mismo compuesto en diferentes formas fisicas, tales como: fibras,
recubrimientos, monolitos, solo con variar algunas condiciones experimentales. (Alcantar,

2011)
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La viscosidad de una solucion es dependiente del tiempo y esta relacionada con el tamafio
de la particula. Entre mayor sea la molécula, mayor es la viscosidad. Por lo tanto, cualquier
variacion de los pardmetros del proceso que induzca un incremento en el tamafio aparente de la
particula incrementara la viscosidad. Por ejemplo, al utilizar catalizadores acidos en fabricacion
de silica, se obtienen mayores viscosidades que cuando se utilizan catalizadores neutros o

alcalinos.

Estructura del Sol. En el proceso de sol-gel, el sistema se transforma de un sol, donde
particulas individuales interaccionan mas o menos de forma débil entre ellas, a un gel, donde

basicamente la molécula llega a ocupar el volumen entero.
c) Envejecimiento.

Cuando el liquido de un gel es mantenido en sus poros, su estructura y propiedades contintan
cambiando por un largo tiempo después del puto de gelacion. A este proceso se le conoce como
afiejamiento. Cuatro procesos pueden ocurrir, individualmente o simultaneamente durante el
afiejamiento, los cuales son: policondensacion, sinéresis, aumento de tamafio y transformacion de

fase.

La reaccion de policondensacion requiere que las ecuaciones 2 y 3 continlien ocurriendo en
la red del gel hasta que los silanoles vecinos estén lo suficientemente cerca como para no
reaccionar. Esto incrementa la conectividad de la red y la dimension del fractal. La sinéresis es una

contraccion espontanea del gel y resulta en una expulsion del liquido de los poros.
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El aumento de tamarfio es el decrecimiento irreversible en el area superficial a través de

procesos de disolucion y re-precipitacion.

Poli-condensacion. Usualmente, en los geles a base de alcdxidos, la hidrolisis es muy
rapida y se completa en las etapas iniciales de la preparacién del sol, especialmente cuando
el sol tiene acidos como catalizadores. La reaccion de condenacion continGa ocurriendo

debido a la gran concentracién de grupos silanoles en el nuevo gel formado.

Sinéresis, se le conoce ala contraccion del gel, debida ala expulsién del liquido

acumulado en los poros de la red.

La sinéresis en geles a base de alcohol es generalmente atribuido a la formacién de nuevos
enlaces a través de las reacciones de condensacion, lo cual incrementa el nimero de enlaces

y causa contraccion de la red. Se puede controlar la contraccion al agregar electrolitos.

La deformacion total por sinéresis es mayor a bajas temperaturas, aunque la velocidad de
contraccion es baja. EI argumento es que a altas temperaturas la reaccion de condensacién
es rapida, entonces el gel se vuelve rigido rapidamente y la contraccion es prevenida. Otro
factor que puede afectar la velocidad de contraccién es la permeabilidad del gel a que el

liquido fluya de los poros.

d) Secado.

Existen 3 etapas de secado, las cuales se describen a continuacion:

pag. 37




s WL B ] i
w i)
) <

Etapa 1. Durante la primera etapa de secado el decrecimiento en el volumen del gel es igual
al volumen del liquido perdido por evaporacion. La red porosa es deformada por fuerza capilar, lo

cual causa contraccion del gel.

En sistemas de poros grandes, la primera etapa de secado es llamado “periodo constante de
tiempo” debido a que la velocidad de evaporacion por unidad de area de superficie secada es

independiente del tiempo.

Etapa 2. La etapa 2 comienza cuando el punto critico es alcanzado. El punto critico ocurre
cuando la resistencia de la red incrementa debido al empaquetamiento denso de la red en su fase
solida. Eventualmente, en el punto critico, el angulo de contacto es casi cero y el radio de los
meniscos es igual al radio de los poros del gel. Esta condicidn crea grandes presiones capilares, y
el gel pierde la capacidad de compresion. En esta etapa el transporte del liquido ocurre por el flujo
a través de superficie de la pelicula, la cual cubre parcialmente los poros vacios. El liquido fluye

hacia la superficie donde la evaporacion toma lugar.

Etapa 3. La tercera etapa comienza cuando los poros estan casi vacios y la pelicula alrededor
del poro no puede ser sostenida. El liquido restante solo puede escapar por evaporacion desde los

poros y seguido de difusion de vapor a la superficie.

Esta etapa es conocida como “periodo de segunda caida de velocidad” no hay cambios

dimensionales, pero, existe una lenta pérdida de peso hasta que se alcanza el equilibrio.

e) Estabilizacion
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Un paso critico en la preparacion de materiales por sol-gel, es la estabilizacion de los poros
de la estructura como se observa en la imagen 2. Tanto la estabilizacion térmica como la quimica

son requeridas en los materiales utilizados en condiciones ambientales.

La estabilizacion es debida a que, hasta el secado, existe una gran concentracién de silanoles
en la superficie de los poros. La estabilizacién quimica involucra la remocion de la concentracion

de silanoles superficiales hasta un nivel debajo del critico.

La estabilizacion térmica reduce el area superficial lo suficiente como para permitirle al
material ser usado a esa temperatura, sin cambios estructurales reversibles. Los mecanismos de
estabilizacion quimica y térmica estan interrelacionados debido al efecto extremo de los silanoles

en la superficie y el agua absorbida quimicamente durante los cambios estructurales.

La deshidratacion, dilatacion y contraccién de la red sin la adsorcion y desorcion del agua
son igualmente importantes en la formacioén de poros estables de gel monolitica o geles muy

densos. (Alcantar, 2011)

2.4 METODO DE IMPREGNACION.

El método de impregnacion se realiza en tres etapas: una etapa de impregnacion propiamente
dicha en la cual se permite el contacto del soporte con la solucién impregnante por un cierto
periodo de tiempo, una etapa de secado del soporte para remover el liquido que permanece en el
interior de los poros y una etapa de activacion del catalizador por calcinacion, reduccion u otro

tratamiento, dependiendo del tipo de catalizador que se va a producir.
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La técnica se puede clasificar como impregnacion seca o himeda. En la impregnacion seca

la solucion se absorbe dentro de los poros del soporte por accion capilar.

En la impregnacién humeda, el volumen de poro del soporte se satura con solvente,
usualmente agua, antes de la impregnacion y el soluto se transfiere hacia el interior de los poros

solamente por medio de difusion.

2.5 METODO DE PRECIPITACION.

Para precipitar el material catalitico generalmente se mezclan dos o mas soluciones y solidos
suspendidos. Se pueden adicionar aglomerantes, lubricantes, cementos, activadores, promotores,

agentes formadores de poros y otros agentes de fabricacion.

Utilizando este método se genera un pellet con alta actividad y uniformidad. Sin embargo,
se debe usar mucha mas cantidad del componente catalitico metalico que el utilizado en el método

de impregnacion. (Carballo, 2002)

2.6 APLICACIONES.

El método Sol Gel cuenta con un sin fin de aplicaciones gracias a su capacidad de llevarse
a cabo a bajas temperaturas. Esta peculiaridad del método le permite ser empleado en el depésito
de peliculas delgadas sobre sustratos que no son capaces de soportar altas temperaturas, por
ejemplo, en sustratos poliméricos, la cual es una situacién comun en electrénica flexible, donde se

pretende fabricar transistores y/o dispositivos electronicos sobre sustratos flexibles.
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Para el caso de los xerogeles, se han utilizado en la fabricacion de sensores de glucosa.
Pandey, Upadhyay y Pathak (Pandey P.C, 1999) fueron capaces de encapsular oxidasa de glucosa
dentro de un cristal de sol gel organicamente modificado, utilizando 3-aminopropiltrietoxisilano y
2-(3,4-epoxycyclohexyl)-etiltrimetoxisilano en presencia de agua destilada y HCI, resultando en

un silano que proporciona una superficie muy lisa y con una estructura rigida y porosa.

En la escuela de quimica e ingenieria quimica de la universidad del sur de china, se ha
trabajado recientemente en superficies super hidrofébicas orgéanicas e inorganicas utilizando
metiltrietoxisilano y tetraetoxisilano derivados de materiales en emulsion (X.F., 2011). La pelicula
se obtuvo por la pulverizacién de la emulsién hibrida, la cual se obtuvo a partir de hidrélisis

alcalina catalizada y la condensacion del TEOS, MTES y TIPVS en emulsion OSPA.

Es comun encontrar aplicaciones de sol-gel en recubrimientos antireflectivos. Haiping,
Xinxiang, Yulu, (Alcantar, 2011) desarrollaron recubrimientos antireflectivos con alta

transparencia y resistencia a la abrasion utilizando base/acido como catalizadores.

Calabria, de la universidad de Londres, utilizo Titania como bactericida depositandola en
ladrillos de adobe, este para evaluar los cambios en la superficie de adobe utilizaron FTIR, asi
como XRD para determinar la presencia de la fase anatasa en la pelicula de Titania y con TEM

confirmaron su deposicién presentando un grosor de 20 a 50 nm.

Se encuentran diversas aplicaciones en celdas solares.Khan, Shaheer Akhtar, Yang
sintetizaron y caracterizaron nanoparticulas mesoporosas de TiO, derivadas del sol gel para las

celdas solares de tinte-sensibilizado, las particulas mesoporosas de TiO, fueron morfolégicamente
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controladas en su fase anatasa pura donde se sintetizo TTIP (Tetra-isopoxidode titanio). La
calcinacion y optimizacion de los sustratos mesoporosos utilizados para la fabricacion de la celda
solar dio un factor de llenado de 51.12% con una eficiencia en la conversién de energia de 7.59%

bajo la irradiacion de 1 sol.

Se han desarrollado aplicaciones en el campo dental. Chatzistavrou, et al (Alcantar, 2011)
fabrico vitroceramicos y compuestos ,obteniendo propiedades muy similares a la ceramica dental
comercial, el comportamiento bioactivo del material compuesto fue confirmado basado en la
rapida formacion de una pelicula robusta cristalina HCAp con tres dias de inmersion en SBF(del

inglés Simulated body fluid).

También existen aplicaciones en el area de los nanotubos, como por ejemplo nanotubos de
carbono acuosos, con una plataforma de enzima amigable para el desarrollo de biosensores
estables, Gavalas, sefiala que el compuesto retiene la excelente caracteristica electroquimica de los
nanotubos de carbono, mientras que el uso de silicato de sodio como precursor elimina la

generacion de alcohol y activa la gelacidn con pH estable. (Alcantar, 2011)
2.7 ANTECEDENTES

El método sol-gel se desarroll6 desde hace més de 40 afios como una alternativa tecnoldgica

para la preparacion de vidrios y ceramicos a temperaturas considerablemente bajas.

El sistema inicial representa una solucion donde diferentes procesos de polimerizacion y

policondensacion conllevan a la formacion gradual de la red de fase solida.
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Inicialmente el proceso sol-gel producia solidos, vidrios, fibras dpticas, objetos grandes
como espejos o lentes formados con precision a baja temperatura, siendo esto su mayor ventaja
comparado con los métodos de obtencidn tradicionales. El proceso sol-gel se clasifica dentro de
los llamados procedimientos suaves de sintesis de materiales, muchas veces con base de 6xidos
metalicos. Con el tiempo este proceso ha sido mejorado y reorientado para obtener diversos
materiales con tamafio de particula hasta del orden de nanémetros, los cuales presentan un gran

potencial tecnoldgico. (Palma M. R., 2010)

Muchas de las tecnologias tempranas se perdieron en los tiempos oscuros después de la caida
del Imperio romano y probablemente, el siguiente desarrollo significativo Fue el descubrimiento
del “vaso de agua” por Von Helmont en 1644, quien disolvio materiales de silicato (piedras, arena,
cuarzo) en alcali y encontré que acidificando se obtenia un precipitado de silice igual en peso que

los materiales de silice originales.

En 1779, Bergman report6 que, si se utilizaba una cantidad correcta de acido diluido, la
mezcla gelaba. Este tipo de preparacion de gel de silice guio a una serie de remarcadas aplicaciones

a la actual quimica sol-gel.

También en el siglo XIX se prepararon muchos materiales de éxido a partir de geles de
hidréxido. Siguiendo la preparacion del zirconio por medio de geles de hidréxido de zirconio, en
1832 Berthier utiliz6 una mezcla cuprica y sales de zirconio tratadas con amoniaco y

posteriormente calentadas para producir un zirconato de cobre verde.
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En 1842, Ebelmen reportd la sintesis del 6xido de uranio por medio del calentamiento de
hidroxido y en 1892 VVon Chroustchoff calentd mezclas de geles de hidréxido de zirconio, silicio

y alumina, en un tubo sellado para obtener zirconopiroflita.

Mientras tanto, ocurrieron mejores desarrollos, en los cuales se fundaron las bases del
proceso de sol-gel. Las propiedades fisicas de los coloides estuvieron bajo un intenso estudio por
investigadores tales como: Becquerel, Faraday, Tyndall, Graham y Schulze; y en 1846 Ebelmen
prepard los primeros alcoxidos mediante la reaccion entre tetracloruro de silicio y alcohol,
observando el producto gelado sobre una exposicion prolongada a atmdsferas con humedad

relativa. En 1876, Troost y Haute Feuille hicieron derivados hidrolizados de silicio y alcoxidos.

En 1884 Grimaux hidrolizd tetrametoxisilano para preparar soles de acido silicico e hizo
coloides de éxido de hierro a partir de alcoxidos de hierro. Sin embargo, para los siguientes 50
afios, estos desarrollos tuvieron poco impacto cientifico para el desarrollo del campo de los
materiales de sol-gel. Sin embargo, hay una notable excepcidn, en 1923, W.A. Patrick fue pionero
en el campo de los desecantes de sol-gel, catélisis y materiales absorbentes (Wright y Sommerdijk,

2001).

En 1930, Geffcen y Berger de la compafiia Shott, establecieron la forma de lograr un proceso
de sol-gel para realizar capas de 6xido sobre vidrios industriales utilizando combinaciones de
precursores. Después D. Roy y R. Roy propusieron un método de preparacion para fundidos méas

homogéneos y vidrios que usan un proceso de sol-gel.
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En la década de los sesenta, H. Schroeder depositd recubrimientos transparentes sobre
superficies de vidrios con el fin de corregir el indice de refraccion utilizando butéxido de titanio.
Al mismo tiempo, Dislich sintetizd vidrios de borosilicato por medio de bafios de calentamiento

de polvos de éxido obtenidos por medio de un proceso sol-gel a baja temperatura.

Los resultados obtenidos motivaron investigaciones sistematicas realizadas por varios
equipos de trabajo y contribuyeron al desarrollo y a la popularizacion de la tecnologia de sol-gel
dentro de un corto periodo de tiempo. De acuerdo con Dislich, el nimero de publicaciones de los

ochenta del siglo XX, muestra un crecimiento exponencial sustentable.

La primera conferencia internacional sobre vidrios y vidrios ceramicos obtenidos de geles
se realiz6 en Padova, Italia (1981). Este significativo evento marca el desarrollo actual de la ciencia
del sol-gel. Las ultimas dos conferencias se llevaron a cabo en Australia (2003) y en Estados

Unidos de América (2005).

Las publicaciones oportunas de las conferencias internacionales de materiales son la
principal Fuente de nueva tecnologia y el conocimiento basico y un estimulo para extender los
estudios en varias direcciones. C. Jeffrey Brinker es ampliamente reconocido por ser pionero en la

quimica sol-gel.

Sus esfuerzos iniciales Fueron dirigidos al procesamiento de vidrios refractarios como el
cuarzo a bajas temperaturas. Posteriormente, fijé su atencion en la preparacién de materiales
porosos Utiles para un amplio rango de aplicaciones incluyendo recubrimientos antireflejantes,

sensores, membranas, adsorbentes y aislantes térmicos y acusticos.
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Su trabajo méas importante es la publicacion del libro Sol-Gel Science en 1990, el cual
permanece como la mas alta referencia citada en este campo. Otro pionero en el campo de la
quimica suave es Jacques Livage con los trabajos de biomineralizacion para obtener materiales de

vidrio bajo condiciones particularmente suaves.

El grupo de trabajo de Clément Sanchez realiza sintesis de nano particulas de déxidos

metéalicos elaborados por medio de un cuidadoso control de la interfase sélido-liquido.

2.8 EL FUTURO DEL PROCESO SOL-GEL.

El método sol-gel se conoce ya desde hace mas de 30 afios; sin embargo, en México este
proceso es relativamente nuevo. Debido a esto existen pocas aplicaciones tecnoldgicas y es casi

nula la vinculacién con la industria.

Lo anterior se debe a que existen aspectos en donde se requiere entender mejor el proceso,
ademas de incorporarlo a nuevas aplicaciones en donde los materiales sintetizados a través del

proceso presenten ventajas con respecto a la tecnologia utilizada en la actualidad.

Recientemente existe una linea hacia la preparacion de nano materiales con aplicaciones

médicas, biomédicas y de alta ingenieria.

Por lo cual materiales sintetizados por este proceso (sol-gel) pueden encapsular sustancias o
farmacos que pueden ser liberadas a través del torrente sanguineo o un érgano especifico. Otra
aplicacion importante es la fabricacion de membranas con nano particulas en la que pueden ser

atrapados iones metalicos pesados para control de contaminantes.
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Una meta ambiciosa de procesamiento seria combinar las condiciones quimicas del proceso
sol-gel con una extension de la quimica supermolecular para desarrollar estructuras con auto

ensamblaje.
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3.1 (QUE SON?

Los materiales sintetizados por sol-gel son materiales con alta pureza y homogeneidad,
cuentan con una mayor estabilidad térmica en comparacion con la de los metales soportados, tienen

areas especificas altas y con una mejor microestructura en el material.

3.1.1 MATERIALES INORGANICOS.

Se le denomina ceramico a todo material inorganico constituido por elementos metalicos y
no metalicos cohesionados, de enlace idnico-covalente que ha sido conformado, a partir de
reactivos, quimica o mecanicamente y sometido a altas temperaturas para que se les dé

coalescencia de particulas. (Sanchez, 2013)

Los materiales ceramicos pueden ser cristalinos, no cristalinos o mezcla de ambos. Estos
materiales generalmente son ligeros, duros y rigidos, poseen buena resistencia al calor y a los
agentes corrosivos sin embargo su mayor defecto es su débil resistencia mecanica y su fragilidad,

lo cual es un limitante para su uso como macro estructura.

Una combinacién entre ceramicos cristalinos con no cristalinos de forma sélida consolidada
presenta como resultado un compuesto ceramico, el cual tiene propiedades y comportamientos

unicos que no es posible obtener en los materiales originales de forma individual.

Generalmente en los compuestos existe un material que refuerza al otro (en cualquiera de
sus propiedades), y puede ser manipulado en cuanto a proporcion con la finalidad de obtener

caracteristicas especificas y propiedades deseadas.
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3.1.2 MATERIALES HIBRIDOS.

Los materiales de naturaleza organica/inorganica preparados por el proceso sol-gel se
conocen como hibridos o cerdmeros, tienen como caracteristica que en su composicion se incluyen
dos tipos de fracciones de distinta naturaleza siendo normalmente una organica y otra inorganica

las cuales se combinan a escala nanométrica.

En las ultimas dos décadas se han estudiado estos materiales convirtiéndose en un nuevo
campo de investigacidn en la ciencia de los materiales. Los investigadores se han motivado a dirigir
sus esfuerzos hacia el disefio de solidos nanoestructurados hibridos, en este sentido se ha preparado
materiales multicomponentes formados por éxidos inorganicos, moléculas organicas, complejos

metalicos o incluso polimeros. (Kickelbick, 2007)

Una definicion mas detallada de los materiales hibridos se puede realizar atendiendo a la
naturaleza quimica de las interacciones que se establecen entre los fragmentos organicos e

inorgénicos que conforman su estructura.

Asi se denomina materiales hibridos de clase | a aquellos en los que la conexion entre las
diferentes unidades estructurales se realiza a través de uniones débiles, tales como enlaces de Van
der Waals, enlaces por puente de hidrogeno o interacciones electrostaticas. Por otra parte existen
los materiales hibridos clase Il en los que se produce una interaccion fuerte entre los diferentes

componentes estructurales. (Teresa, 2012)

Los materiales hibridos proporcionan mezclas Unicas de propiedades que no son presentadas

por otros materiales y comunmente son nanocompuestos.
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En la actualidad el nimero de productos hibrido comerciales preparados por el método sol-
gel es muy reducido, pero es un amplio campo para el desarrollo de nuevas tecnologias. EI proceso
sol-gel es un amplio procedimiento que permite la obtencién de materiales ceramicos y vitreos;
este nos permite sintetizar ceramicos a temperaturas baja y nos provee una microfase de material
ceramico de mayor pureza y alta homogeneidad. La insercidn de intermediarios sol-gel permite el
aumento de propiedades como dureza, adherencia, resistencias mecanicas y ademas una reduccion

notable del tiempo de curado.

3.2 APLICACIONES DE LOS MATERIALES SINTETIZADOS POR SOL-GEL.

Las aplicaciones del proceso sol-gel se derivan de las diferentes formas obtenidas
directamente del estado gel (ej. monolitos, peliculas, fibras y polvos) combinado con el facil
control de la composicién y la microestructura y aunado ademas a las bajas temperaturas

involucradas en el proceso.

1. Monolitos: componentes Opticos, super aisladores transparentes y vidrios de muy baja

expansion térmica.

2. Fibras: refuerzos en compositos y textiles refractarios

3. Peliculas delgadas y recubrimientos: se es posible encontrar aplicaciones para producir

recubrimientos épticos, protectivos 0 porosos.

4. Compdsitos: en la produccion de geles con materiales anfitriones como, particulas

metalicas u organicas. (Alcantar, 2011)
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3.2.1 MATERIALES DE SOPORTE.

Las xerogeles de silica se han utilizado experimentalmente como estructuras de soporte para
sistemas quimicos a escala molecular. Este tipo de materiales se ha usado en construcciones
tridimensionales donde los huéspedes (ej. cimulos atdbmicos y moléculas organicas) se dispersan

en la matriz de SiO,.

La inclusion de cumulos metélicos o semiconductores promete nuevas aplicaciones en
electronica, magneto-6ptica y dptica no lineal. Debido a que las distancias entre cimulos pueden

variar las propiedades electronicas o magnéticas por las interacciones entre cimulos.

La nula reactividad quimica de la matriz del SiO2 es una consideracion especial en las
aplicaciones arriba mencionadas. Ya que hay s6lo una minima interaccién entre la matriz y las

inclusiones o cumulos huéspedes, estos pueden interactuar libremente entre ellos.

En realidad, en una matriz tetraédrica las moléculas o particulas incrustadas estan, en la
mayoria de los casos, meramente atrapadas por efectos estéricos que actlian en conjunto con
fuerzas tipo van der Waals o enlaces de hidrdgeno. Fabricar estructuras de soporte inertes con
inclusién de cimulos metélicos u éxidos metalicos permite obtener sistemas interesantes desde el

punto de vista cientifico y tecnologico.

En particular, es de gran interés el estudio de las propiedades magnéticas y estructurales de
muestras nanoestructuradas. Los efectos de tamafio en las propiedades intrinsecas, asi como la
influencia de la regidn superficial en el comportamiento global de las particulas, representa un rico

campo de investigacion.
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3.2.2 RECUBRIMIENTOS.

Una de las aplicaciones mas importantes del proceso sol-gel es la produccion de
recubrimientos, que pueden exhibir una amplia variedad de propiedades. La obtencion de

recubrimientos con caracteristicas especificas se ha intensificado en los ultimos afios.

Por este proceso se pueden recubrir interior y/o exteriormente objetos con formas complejas.
Ademas, los recubrimientos aplicados son tipicamente de una micra de espesor, uniformes sobre

grandes areas y adherentes.

Adicionalmente, el equipo no es caro y los recubrimientos pueden aplicarse a diversos tipos
de materiales como metales, plasticos y ceramicos. La aplicacion de los recubrimientos se logra a
baja temperatura; aunque en muchos casos son necesarios tratamientos térmicos con el propésito
de densificarlos. Adicionalmente los recubrimientos aplicados pueden prepararse con estructura

cristalina o amorfa.
3.2.3 CARGA SUPERFICIAL EN PARTICULAS SUSPENDIDAS.

Un aspecto relevante de las interfaces sdlido/solucidn acuosa es la aparicion de la doble capa
eléctrica. Este aspecto juega un papel importante en el proceso sol-gel. La doble capa eléctrica

resulta de la interaccion entre la superficie eléctricamente cargada de los sélidos y la fase acuosa.

La superficie de los sélidos atrae una atmdésfera de iones con carga opuesta llamada contra

iones. Al conjunto de la superficie y la capa de los iones se le conoce como doble capa eléctrica.

pag. 53



s WL B ] i
w i)
) <

4

En esta doble capa eléctrica se distinguen las siguientes zonas: la carga superficial (limitada
o fijaa la superficie), la capa de Stern (constituida por iones contrarios mas préximos o en contacto
con la superficie) y la capa de Gouy o difusa (constituida por iones en la fase acuosa proxima a la
superficie y que sigue la relacion de Boltzmann en funcion de la distancia a la superficie). La carga
de superficie se debe a los iones determinadores de potencial, que son los que estan relacionados

directamente con la estructura del sélido y que en este caso son los iones H™ y OH.

Los solidos que forman suspensiones acuosas (por ejemplo, particulas coloidales), estan
eléctricamente cargados. La carga eléctrica influye directamente en el comportamiento de esas

suspensiones, afectando por ejemplo el estado de dispersion.

Cuando las particulas suspendidas en una solucion acuosa se mueven con relacion al fluido,
0 viceversa, surge un plano en el cual la doble capa eléctrica se divide. El potencial eléctrico
medido en este plano se conoce como potencial Z, o potencial electrocinético, que se mide por los

métodos electrocinéticos.

Una de las técnicas electrocinéticas méas utilizadas es la electroforesis, definida como el
fendmeno en el que las particulas cargadas eléctricamente de un solido se mueven bajo la accion
de un campo eléctrico. El potencial Z es un factor determinante en la estabilizacion de una
suspension. Cuando una solucién presenta un potencial Z invariante con valor numérico absoluto

alto, la suspension se mantiene estable.
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4.1 ;QUE ES EL FLUIDO CORPORAL SIMULADO?

Se conoce a un Fluido Corporal Simulado como un medio artificial acelular, es decir que es
un medio sencillo que no requiere la adicidn 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 actta como un tampon bioldgico que no esta presente en el cuerpo humano, pero

es necesario para alcanzar el pH del plasma (de 7.4 aproximadamente).

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

desarrollada por éste presenta una relacién Ca/P de 2.5.

Salvo la solucién salina de Hanks, en el resto se debe conseguir un pH de 7.4 y para ello se
utilizan sistemas tampén. 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(P0,)s (OH) 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.
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Imagen 5.- Celda Unidad de Hidroxiapatita.

Las publicaciones relativas al crecimiento de Hidroxiapatita a partir de fluidos corporales
han crecido exponencialmente en los ultimos afios y se realizan sobre todos los tipos de materiales.

Imagen 6.- Publicaciones sobre Crecimiento de Hidroxiapatita desde Fluidos

1985 2000 2005
Afio
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En el afio 2003 T. Kokubo reviso la composicion (rFCS) y sustituyo la disolucion tampon
por HEPES y NaOH. La razon fue que se ha comprobado que el TRIS forma complejos con Ca2+
que influye desfavorablemente en la deposicion de Hidroxiapatita. En la Tabla 2, se indica la

composicion de distintos fluidos corporales.

TABLA 2.- CONCENTRACIONES DE IONES EN FLUIDOS CORPORALES NATURALES Y SIMULADOS.

Fluido Na* K* Mg?*  Ca? Cl HCO* HPOs# SO+~

(mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM) (mM)

Plasma 142 5 15 25 103 27 1 0.5
total
Plasma 142 5 1 1.3 103 27 1 0.5
disociado

cFCS 142 5 15 2.5 148.8 4.2 1 0.5
rFCS 142 5 15 25 103 27 1 0.5
HSSB 142.1 5.33 1.46 0.9 146.8 4.2 0.78 0.41
ESS 143 5.37 1.8 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

stper-saturacion, lo que permite aumentar la velocidad de nucleacién.
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Es comun utilizar disoluciones con concentraciones de iones calcio y fosfato en 1.5 0 mas
que en el Fluido Corporal Simulado. Aun asi, para recubrir totalmente una superficie de titanio o
la de su aleacién en una disolucidn de 1.5, se necesita esperar una media de dos o tres semanas,

renovando la disolucién cada 36h o 48h. (htt).

4.2 PREPARACION DEL FLUIDO CORPORAL SIMULADO.

Para la preparacion del fluido corporal simulado (SBF) se utiliza el protocolo publicado por

T. Kokubo y colaboradores, cuyos pasos se detallan a continuacion:

1. Se lavan todos los elementos que seran usados en la preparacion del SBF con 1M HCI,

detergente neutro y agua destilada. Los elementos que deben incluirse son los siguientes:
TABLA 3.- MATERIALES PARA LA PREPARACION DE S.B.F.

CANTIDAD MATERIAL

1 Agitador magnético

Vidrios de reloj

Recipiente de pléstico de 1000 ml
Botella de plastico de 1000 ml
Matraz aforado de vidrio de 1000 ml
Termometro

Pipeta

Embudo

e N S e N S Y

2. Se utilizard un bafio térmico para ajustar la temperatura y un equipo de medicion de PH

para ajustar su valor.
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3. Se afladen aproximadamente 700 ml de agua pura destilada dentro del recipiente de
plastico de 1000 ml y se agita por medio de un agitador magnético mientras se calienta

hasta 36.5°C.

4. Se afiaden los reactivos dentro del recipiente de plastico con agua pura destilada, siguiendo
el orden mostrado en la tabla 4 y esperando que cada reactivo haya sido completamente

disuelto antes de agregar el siguiente.

TABLA 4.- REACTIVOS CON SUS RESPECTIVAS CANTIDADES
Y PUREZA PARA LA PREPARACION DE SBF.

REACTIVOS PUREZA (%) CANTIDAD (g)

Nac(Cl >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
1LOMHCI - 40ml
CacCl, >95.0 0.293
Na,S0, >99.0 0.072
TRIS >99.9 6.063
1.OMHCI - Aprox. 0.8ml

5. Se introduce el recipiente de pléstico, con todos los reactivos disueltos, dentro de un bafio
térmico a 36.5 -37°C y se ajusta el pH a 7.4, mediante la adicién de 1M HCI, agitar

mediantes un agitador magnético.

6. Se traspasa la solucién del recipiente de plastico de 1000 ml al matraz aforado de vidrio
de 1000 ml y se deja enfriar hasta 20°C. Se ajusta el volumen total a 1000 ml afiadiendo

agua destilada.
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7. Se traspasa la solucion a la botella de plastico de 1000 ml tapandola. Se mantiene

refrigerada la solucion a 4°C.

Esta solucion es estable hasta 8 semanas, pero si se advierte la presencia de algun tipo de
precipitado de alguna de las sales disueltas, debe ser desechado y debe prepararse una nueva

solucidn.

Antes de utilizar el SBF, se debe dejarlo reposar a temperatura ambiente y filtrarlo utilizando

filtros estériles de 0,22 um bajo flujo laminar.

Es muy importante seguir las siguientes precauciones durante la preparacion de este tipo de

fluidos.

Preparar siempre con agua de alta calidad

e Disolver algunas de las sales por separado antes de mezclarlas para evitar altas
concentraciones locales de algunos de los componentes. En caso contrario pueden hacerse

interacciones con otro de los componentes y formarse un precipitado imposible de disolver.

e Esterilizar térmicamente todo el material a utilizar para evitar el crecimiento de

microorganismos durante el tiempo en el que se realizan los estudios.
e No volver a meter muestras en la solucion cuando estas se sacan del fluido y se secan.

e No almacenar el fluido corporal simulado por mas de un mes.
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Se debe tener en cuenta que todos los modelos que intentan simular las condiciones que se
dan naturalmente en el crecimiento del hueso utilizan disoluciones supersaturadas, por este motivo
se deben utilizar recipientes de plastico con superficies lisas y si aparecen grietas en las paredes se
puede producir la nucleacion de Hidroxiapatita dado el grado de saturacion, por lo tanto, en caso

de que precipitara en el recipiente habria que remplazar el recipiente por uno nuevo.

Durante los tratamientos con SBF se puede utilizar régimen estatico o continuo. En las
investigaciones sobre nuevos materiales Bioactivos se suele recurrir al régimen estatico, ya que
resulta mas sencillo. En régimen estatico durante los tratamientos de inmersion de las muestras en
SBF el volumen de la disolucion que se debe utilizar para hacer las medidas de bioactividad, en el

caso de utilizar materiales densos es el obtenido mediante la ecuacion:

Vs1/4Sa = 10
Donde:
Vs es el volumen de SBF (ml).
Sa es el area superficial aparente de la muestra (mmg2).

En el caso de utilizar materiales porosos el volumen utilizado debe ser mayor que el célculo
con esta ecuacion (Vs). El fluido serd reemplazado a los 15 dias por uno mas fresco para
asegurarnos que se mantenia la concentracion de iones y el pH durante el tiempo de exposicion al

mismo. (Ventura, 2016)
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43 TECNICAS COMUNES PARA COMPROBAR LA BIOACTIVIDAD EN

MATERIALES.

El SBF ha demostrado ser un medio eficaz para evaluar la bioactividad de un material, por

medio de la formacion de una capa de Hidroxiapatita precipitada en la superficie de la muestra.

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. Para ello se utilizan medios naturales o creados artificialmente que tratan de simular los

procesos que tienen 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 reproduccion de

los mismos.

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

e Medios naturales

el cual estan suspendidas las células.

= Fluidos biol6gicos: Fluidos como el amnidtico, pleural, humor acuoso, serum, etc.
De estos, el serum es el medio mas utilizado. Este fluido consiste en plasma en el
que se han eliminado los factores de coagulacion (como fibrina). Este medio puede
ser obtenido de la sangre de un adulto, sangre de caballo y sangre de cordero. Para
su utilizacién hay que tener en cuenta que las diferentes preparaciones de serum

pueden diferir en propiedades.
= Extractos de tejido: Como extracto de embrion bovino, higado, leucocitos, etc.

e Medios artificiales:

e Diversos organismos internacionales como la United States Pharmacopeia o la
European Pharmacopeia 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 dltimo grupo el factor determinante para clasificar y elegir es el tiempo durante

el cual es necesario que se mantengan las células vivas.

Dos medios artificiales utilizados para crecimiento celular se preparan para desarrollar una

de las siguientes funciones.
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e Supervivencia de células inmediata (soluciones salinas equilibradas).

e Supervivencia prolongada (soluciones salinas equilibradas suplementadas de un

5% a un 20% de serum)
e Crecimiento indefinido de las células

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

En este grupo se encuentra el fluido bioldgico (corporal) simulado.

El fluido corporal simulado (SBF) es el que se usa para los ensayos in vitro.

La utilizacién de SBF en los ensayos de nuevos biomateriales para sustitutos 6seos se ha
convertido en el método mas sencillo y econémico y que sirve como indicador de la bioactividad

de los materiales.

Otro tipo de clasificacion de los medios artificiales para ensayos in vitro, comunmente
empleada consiste en dividirlos en cuatro grupos en funcién de su composicion: medios que
contienen serum, medios libres de serum, medios definidos quimicamente, medios libres de
proteinas, a este grupo pertenecen, por ejemplo: el SBF, los fluidos humor acuoso, fluidos

gastricos, etc.

Disoluciones tampon utilizadas en los métodos:

A la hora de disefiar el estudio de reacciones bioldgicas es muy importante mantener el pH

en el rango fisiolégico.
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En la siguiente tabla se indican los pH de diversos fluidos bioldgicos. Por tanto, los sistemas

tampon son un componente fundamental ademas de las sales inorganicas y los componentes

inorganicos como glucosa, lactato, etc. En los medios utilizados para ensayos in vitro.

TABLA 5.- FLUIDOS EXTRACELULARES EN EL CUERPO HUMANO.

FLUIDO EXTRACELULAR LOCALIZACION EN EL CUERPO RANGO DE pH

Plasma Tejido

Jugo pancreatico Pancreas

Humor acuoso Ojo

Gastrico (SGF) Estémago

Intestinal Intestino

Orina Tracto urinario

Sudor Epidermis

Cerebro espinal Cerebro y medula espinal
Pulmonar Pulmon

7374
7.0-8.0
7.4
1.2-2.6
7.4-7.6
4.5-8.2
3.8-6.5
7.4-1.7
7.1-7.4
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5.1 ¢ QUE SON LAS TECNICAS DE CARACTERIZACION?

La caracterizacion de un material mediante distintos métodos tiene como finalidad conocer
cualitativa y cuantitativamente como esta constituido dicho material ya sea en sus propiedades

quimicas, fisicas 0 mecanicas.

5.2 ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA VISIBLE UV-VIS.

La espectrofotometria UV-visible es un método analitico que permite determinar la
concentracion de un compuesto en solucion. Se basa en que las moléculas absorben las radiaciones
electromagnéticas y a su vez que la cantidad de luz absorbida depende de forma lineal de la
concentracion. Para hacer este tipo de medidas se emplea un espectrofotometro en el que se puede
seleccionar la longitud de onda de la luz que pasa por una solucion y medir la cantidad de luz

absorbida por la misma. (Nieves)

En espectroscopia el término luz no s6lo se aplica a la forma visible de radiacién
electromagnética, sino también a las formas UV e IR, que son invisibles. En espectrofotometria de
absorbancia se utilizan las regiones del ultravioleta (UV cercano, de 1955-400 nm) y el visible

(400-780 nm).

La absorcion de esta radiacion causa la promocion de un electron a un estado excitado. Los
electrones que se excitan al absorber radiacion de esta frecuencia son los electrones de enlace de
las moléculas, por lo que los picos de absorcion se pueden correlacionar con los distintos tipos de

enlace presentes en el compuesto.
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Debido a ello, la espectroscopia UV-Vis se utiliza para la identificacion de los grupos
funcionales presentes en una molécula. Las bandas que aparecen en un espectro UV-Vis son

anchas debido a la superposicidn de transiciones vibracionales y electronicas.

La region UV se define como el rango de longitudes de onda de 195 a 400 nm. Es una region
de energia muy alta. Provoca dafio al ojo humano, asi como quemadura comun. Los compuestos
con dobles enlaces aislados, triples enlaces, enlaces peptidicos, sistemas aromaticos, grupos
carbonilos y otros heteroatomos tienen su maxima absorbancia en la regién UV, por lo que ésta es

muy importante para la determinacion cualitativa y cuantitativa de compuestos organicos.

La espectroscopia NIR esta basada en la absorcidn de la radiacién a longitudes de onda entre
800 y 2700nm. En esta zona del espectro electromagnético el proceso de absorcion es debido a
presencia de sobre tonos y bandas de combinacion originados por transiciones vibracionales

intensas que se producen a longitudes de onda mayores.

Los espectros NIR estan dominados por la presencia de bandas anchas de baja intensidad lo
que restringe su uso a muestras sélidas y liquidas. Se usa principalmente en analisis

medioambiental, farmacéutico y de alimentos, asi como en la industria de polimeros y plasticos.
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5.2.1 APLICACIONES.

e Determinacion de grupos funcionales en moléculas organicas

o Analisis de muestras bioquimicas

o Determinacion de metales en compuestos de coordinacion

e Analisis de semiconductores

e Medidas de color

e Determinacion cuantitativa

e Seguimiento de la cinética de procesos quimicos y bioquimicos

En la regién visible de una solucién y que corresponde a las longitudes de onda que
transmite, no que absorbe. El color que absorbe es el complementario del color que transmite. Por
tanto, para realizar mediciones de absorcion es necesario utilizar la longitud de onda en la que

absorbe luz la solucion coloreada. (Gonzalez, 2010)
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5.2.2 ABSORBANCIA'Y TRANSMITANCIA.

5.2.2.1 TRANSMITANCIA.

La transmitancia éptica se refiere a la cantidad de luz que atraviesa un cuerpo, en una
determinada longitud de onda. Cuando un haz de luz incide sobre un cuerpo traslucido, una parte
de esa luz es absorbida por el mismo y otra fraccion de ese haz de luz atravesara el cuerpo.

(Hernandez, 2002 )

Cuando un haz de luz incide sobre un cuerpo traslucido una parte de esta luz es absorbida
por el cuerpo, y el haz de luz restante atraviesa dicho cuerpo. A mayor cantidad de luz absorbida,
mayor seré la absorbancia del cuerpo, y menor cantidad de luz sera transmitida por dicho cuerpo.
Como se ve, la absorbancia y la transmitancia son dos aspectos del mismo fenémeno. (Hernandez,

2002)

5.2.2.2 ABSORTIVIDAD Y ABSORTIVIDAD MOLAR.

La absorbancia es directamente proporcional a la longitud del camino b a través de la

solucién y la concentracion c de la especie absorbente. Esas relaciones se dan como:

A=a-b-c

Siendo una constante de proporcionalidad llamada absortividad. La magnitud de a dependera
de las unidades empleadas para b y c. A menudo b es dada en términos de cm y ¢ en gramos por

litro, entonces la absortividad tiene unidades de L-g*-cm™.

pag. 71




s WL B ] i
w i)
) <

El instrumento utilizado en la espectrometria ultravioleta-visible se Ilama espectrofotometro
UV-Vis. Mide la intensidad de luz que pasa a través de una muestra (1), y la compara con la
intensidad de luz antes de pasar a través de la muestra (lo). La relacion 1/ lo se llama transmitancia,
y se expresa habitualmente como un porcentaje (%T). La absorbancia (A) se basa en la

transmision:

A=-log (%T)

Las partes béasicas de un espectrofotémetro son una fuente de luz (a menudo una bombilla
incandescente para las longitudes de onda visibles, o una ldmpara de arco de deuterio en el
ultravioleta), un soporte para la muestra, una rejilla de difraccion o monocromador para separar

las diferentes longitudes de onda de la luz, y un detector.

El detector suele ser un fotodiodo o un CCD. Los fotodiodos se usan con monocromadores,
que filtran la luz de modo que una sola longitud de onda alcanza el detector. Las rejillas de

difraccion se utilizan con CCDs, que recogen la luz de diferentes longitudes de onda en pixeles.

Un espectrofotometro puede ser Unico o de doble haz. En un instrumento de un solo haz
(como el Spectronic 20), toda la luz pasa a través de la célula muestra. La lo debe medirse retirando
la muestra. Este fue el primer disefio, y todavia estd en uso en la ensefianza y laboratorios

industriales.

En un instrumento de doble haz, la luz se divide en dos haces antes de llegar a la muestra.

Un haz se utiliza como referencia, y el otro haz de luz pasa a través de la muestra.
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Algunos instrumentos de doble haz tienen dos detectores (fotodiodos), y el haz de referencia
y el de la muestra se miden al mismo tiempo. En otros instrumentos, los dos haces pasan a través
de un bloqueador que impide el paso de un haz. El detector alterna entre la medida del haz de

muestra y la del haz de referencia.

Espectroscopia Ultravioleta y Visible
(UV-Vis)

Colimador Selector de Longitud de Onda
(Lente) (Rendija) Detector
I (Fotocelda)
- ‘ Io Ir
: antalla Digita
‘k - Pantalla Digital
G Monocromador Mecst
Fuente de Luz (Prisma o Rejilla) Solucién

(en la Cubeta)

Las muestras para espectrofotometria UV-Vis suelen ser liquidas, aunque la absorbancia de

los gases e incluso de los solidos también puede medirse.

Las muestras suelen ser colocadas en una célula transparente, conocida como cubeta. Las
cubetas son ser rectangulares, con una anchura interior de 1 cm. Esta anchura se convierte en la
longitud de ruta, L, en la Ley de Beer-Lambert. También se pueden usar tubos de ensayo como

cubetas en algunos instrumentos.
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Las mejores cubetas estan hechas con cuarzo de alta calidad, aunque son comunes las de
vidrio o plastico. El cristal y la mayoria de los plasticos absorben en el UV, lo que limita su utilidad

para longitudes de onda visibles. (Hernandez, 2002 )

5.3 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR TRANSFORMADA DE FOURIER

(FT IR).

La espectroscopia FTIR ofrece una amplia variedad de posibilidades de anélisis en los
laboratorios académicos, de aseguramiento, control de la calidad y forenses. Estrechamente
relacionada con infinidad de areas, desde la identificacion de compuestos sencillos hasta el control
de los procesos y la conformidad con la normativa, la técnica FTIR es aplicable a una amplia
variedad de aplicaciones quimicas, como es el caso concreto de los polimeros y los compuestos

organicos.

FTIR esta basada en los principios de la espectroscopia molecular. Esta area de amplio
alcance en fisica y quimica cubre una gran cantidad de técnicas experimentales, algunas de las
cuales se encuentran en otras pruebas del analisis de lubricantes y otras que son tan sofisticadas

que solo son de importancia en los laboratorios de investigacion. (UNAM, s.f.)

En una molécula, los &tomos no ocupan posiciones fijas, sino que vibran dentro de un
determinado espacio. Estos cambios de posicién de los elementos de una molécula no pueden
realizarse de manera discontinua, sino que requieren la absorcién de cierta cantidad de energia

(region del infrarrojo).
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Vibraciones entre los atomos de una molécula:

e Vibraciones de valencia (tension o elongacién)

e Vibraciones de deformacion (torsion, flexion o tijera)

El principio bésico detrds de la espectrometria molecular es que las moléculas absorben
energia de la luz en longitudes de ondas especificas, conocidas como sus frecuencias de resonancia
(vibracidn). Por ejemplo, las moléculas de agua resuenan (vibran) alrededor del nimero de onda

de 3450 (se indica como cm-1), en la region infrarroja del espectro electromagnético.

Este movimiento de los aomos de molécula poliatdmica puede descomponerse en
vibraciones independientes llamadas normales de acuerdo con los grados de libertad. Cada modo
de vibracion tiene asignada una frecuencia que corresponde a una banda de absorcién en la region
infrarroja. No todas las vibraciones posibles se pueden detectar en forma de radiaciones infrarrojas;

de esta forma sélo se perciben aquellas que implican un cambio en su momento dipolar.
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Imagen 8.- Modos de Vibracion de los Atomos en una Molécula.
Un espectrometro infrarrojo funciona con una pequefia muestra que es colocada en una celda

infrarroja, donde es sometida a una fuente de luz infrarroja, la cual hace un barrido desde las

longitudes de onda de 4000 cm-1 hasta 600 cm-1.

La intensidad de la luz transmitida a través de la muestra es medida en cada nimero de onda,
lo que permite que la cantidad de luz absorbida por la muestra sea calculada por la diferencia entre
la intensidad de la luz antes y después de pasar por la celda de muestra. Esto se conoce como el

espectro infrarrojo de la muestra.

La similitud de los grupos funcionales crea un problema con FTIR.
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Imagen 9.- Representacion del Movimiento Vibracional de las Moléculas y su Banda de Absorcion
Representada en la Region Infrarroja.
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La técnica consiste en analizar la radiacion infrarroja que es absorbida al atravesar un
compuesto dado, de tal manera que el espectro infrarrojo registra la radiacion transmitida frente a

la frecuencia de la radiacién incidente.

Para que las moléculas absorban radiacion IR que induzcan vibracion en los enlaces, debe
existir un cambio en el momento dipolar de la molécula y sus vibratos. Las vibraciones en el IR
son mas fuertes cuanto mayor sea el cambio en el momento dipolar (C-O mas fuerte que C-C). La

frecuencia de la fuerza de las vibraciones se obtiene mediante la ley de Hooke:

v~ (zme) [

v= Frecuencia de vibracion (cm-1)
pu= masa reducida de los atomos (g)
k= constante de fuerza relacionada con la fuerza de disociacion del enlace, o fuerza de enlace

La radiacion registrada debe ser solamente la originada por los movimientos vibracionales

de las moléculas presentes en la sustancia objeto de estudio.

Los espectros registrados mediante la técnica IR exhiben una serie de bandas o picos que

nos proporcionan informacion relativa a la sustancia estudiada.

La frecuencia a la que aparecen las bandas es caracteristica de los diversos modos de

vibracion de las moléculas/enlaces contenidas en la sustancia.
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El espectro de IR nos muestra mas informacion, como puede ser la relacion con la forma del
pico. En la interpretacion de la espectroscopia infrarroja de grupos organicos hay que tener en
cuenta la carga del &tomo central del grupo funcional. El cambio el estado de oxidacién es el factor
mas importante en la prediccion de la frecuencia de absorcion de un grupo inorganico. (UNAM,

s.f.)

El modo de reconocer un espectro de un compuesto dado es facilmente llevado a cabo por

simple comparacion con espectros patrones ya registrados del mismo compuesto.

En caso de tratarse de un compuesto nuevo, y en general a la hora de identificar un espectro

de infrarrojos, se ha de proceder del modo siguiente:

1. Observar la forma de las bandas espectrales:

Muy aguda = Compuesto aromatico

Banda ancha = Grupos inorganicos

Muy anchas = Grupos enlace-hidrogeno

2. Chequear la region entre 1600 y 2800 cm-1, en la cual cualquier pico es de interés para la

conocer el compuesto. (Por ejemplo, C=0: 1700 cm-1 y C=N: 2050 cm-1).

3. Investigar la region cercana a 3000 cm-1.

Grupos hidroxilo = bandas claras y anchas a 3500 cm-1.
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Aminas = fuertes picos a 3300 cm-1.

Alquinos terminales = bandas agudas y débiles a 3200 cm-1.

Alquenos = bandas moderadas a 3100 cm-1.

4. Si el compuesto posee funcionalidades aromaticas, se ha de chequear la region de flexion

entre 650 — 850 cm-1.

5. Reconocer los grupos insaturados neutros unidos a metales, que tienden a aparecer a
frecuencias méas bajas que en los compuestos libres. Ejemplo: el triple enlace CO suele
aparecer a 2100 cm-1. En carbonilos metalicos, sin embargo, la frecuencia es mucho mas
baja debido a la donacion de electrones del metal hacia los orbitales antienlazantes del

carbonilo.

6. Una vez determinado el compuesto con los cinco primeros pasos, compararlo con el

espectro patron publicado.

Cuando la radiacion de infrarrojos alcanza una muestra, parte de la radiacion es absorbida
por la muestra y otra parte la atraviesa (se transmite). La sefial resultante en el detector es un
espectro que representa la «huella» molecular de la muestra. La utilidad de la espectroscopia de
infrarrojos se debe a que distintas estructuras quimicas (moléculas) producen distintas huellas

espectrales.

« Latransformada de Fourier convierte la salida del detector en un espectro interpretable.
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Muestreo y aplicaciones de FTIR

FTIR puede ser una herramienta de proposito Unico o un instrumento de investigacion

altamente flexible. El espectrometro puede proporcionar una amplia gama de informacion:

Comunmente, la identificacion de un desconocido

Informacién cuantitativa, como aditivos o contaminantes

Informacién cinética a través del crecimiento o disminucion de las absorciones de

infrarrojos

informacion méas compleja cuando se combina con otros dispositivos como TGA, GC o

geometria
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CAPITULO VI:

SINTESIS DE

BIOMATERIALES EN EL

LABORATORIO.




6.1 DISENO EXPERIMENTAL.

El desarrollo experimental se llevo 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 mm.

de Hg. y con una temperatura ambiente promedio de 23°C.

En la obtencion de los diferentes Soles de Silicio, Zirconio y Aluminio, la temperatura y

presion fueron ambientales.

Para la obtencion del Xerogel de Silicio, Zirconio y Aluminio, la temperatura utilizada fue

de 60°C.

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

liquida hasta la Gelificacion, a temperatura y presion ambientales.

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

ambientales, y en fase polvo a 500°C.

Las Propiedades Texturales se llevaron a cabo a una temperatura de 500°C.

La relacion molar aplicada a estos sistemas fue 90% del precursor de Silicio, 8% de del

precursor de Zirconio y 2% del precursor de Aluminio.
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6.2 MATERIALES.

a) Para la sintesis de la solucion de Sol Stock y Sol A2, asi como para los sistemas ternarios
inorganicos e hibridos de SiO2-ZrO»-Al,O3, el material de vidrieria, metal y plastico

empleado fue el que se enumera a continuacion:

TABLA 6.- MATERIALES PARA LA PREPARACION DE SOL STOCK Y SOL A2
Y DE LOS SISTEMAS INORGANICOS E HIBRIDOS DE Si02-ZrO2-Al20s.

MATERIALES UTILIZADOS EN LA SINTESIS DE LOS
BIOMATERIALES
Matraz de Tres Bocas de 500 ml
Termodmetro de -20°C a 180°C
Probeta de 100 ml
Pipetas Graduadas de 2 y 5ml
Pipetas Graduadas desechables con Graduacion menor
Perilla de Seguridad
Matraz Aforado de 100ml
Vasos de Precipitados de 25, 50 y 100 ml
Embudo de Separacion
Crisol de Porcelana
Soporte Universal
Pinzas de Doble Presion
Pinzas de Tres Dedos con Nuez
Agitador Magnético
Tres Recipientes Pequerios de Plastico con Tapa

b) Materiales para la preparacién del Fluido Corporal Simulado.

TABLA 7.- MATERIALES PARA LA PREPARACION DE S.B.F.

MATERIALES UTILIZADOS EN LA
SINTESIS DEL S.B.F.

CANTIDAD MATERIAL
Agitador magnético
Vidrios de reloj
Recipiente de plastico de 1000 ml
Botella de plastico de 1000 ml
Matraz aforado de vidrio de 1000 ml
Termometro
Pipeta
Embudo

PRRPRRPRPWR
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c) El equipo eléctrico utilizado fue el siguiente:

TABLA 8.- EQUIPOS PARA LA PREPARACION DE SOL A;Y
SISTEMAS INORGANICOS E HIBRIDOS DE SiO2-ZrO;-Al:0s.

EQUIPO ELECTRICO UTILIZADO EN LA SINTESIS

Parillas de Agitacion y Calentamiento

Reostato

Mantilla de Calentamiento

Balanza Analitica

Mufla Programable

Estufa de Secado

Homogeneizador Ultrasénico Cole Parmer CPX 750

6.3 REACTIVOS QUIMICOS.
a) Para la sintesis del Sol Stock y Sol Ay, los reactivos que se utilizaron fueron:

TABLA 9.- REACTIVOS CON SUS RESPECTIVAS CANTIDADES Y
PUREZA PARA LA PREPARACION DEL SOL STOCK, SOL A2.

REACTIVOS CANTIDAD
Etanol Anhidro: (C2HsO ) 0.2691 (Rel. Mol.)
TEOS: (SiCsH2004) 1.031 (Rel. Mol.)
Agua Destilada: H20 0.2611 (Rel. Mol.)
Acido Clorhidrico: HCla1 M. 0.00019 (Rel. Mol.)
Caolin: (Alz2 SizOs5(OH)a4) 3gr
Agua Destilada:H20 9.72 ml

Acido Clorhidrico: HCl a 1. 4.5 ml

e

Distilled @
Water

Fotografia 1.- Reactivos Quimicos
empleados en la Sintesis de Reaccion.
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b) Para la sintesis de los sistemas ternarios inorganicos e hibridos de SiO,-ZrO,-Al;0s3, los
reactivos empleados fueron:

TABLA 10.- REACTIVOS PARA LA PREPARACION DEL
SISTEMA INORGANICO E HIBRIDO DE SiO2-Zr0z-Al,0s.

REACTIVO CANTIDAD
Etanol Anhidro: (C2HsO ) 16 ml
Propoxido de Zirconio: Zr(OP+)a 0.52 gr
Acetilacetona acaH: CsHsO2 0.30 ml
Poldimetilsiloxano PDMS: (C2HeOSi)n 4.0740 ml

Tri Sec Butdxido de Aluminio (Ci2H27AIO03)  0.0759 ml

c) Para la sintesis de S.B.F., los reactivos empleados fueron los siguientes:

TABLA 11.- REACTIVOS CON SUS RESPECTIVAS
PUREZAS PARA LA PREPARACION DE S.B.F.

REACTIVOS PUREZA (%)

NacCl >99.5
NaHCO; >099.5
KCl >99.5
K,HPO,3H,0 >99.0
MgCl,6H,0 >98.0
10MHCI -
CaCl, >95.0
Na,S0, >99.0
TRIS >099.9
1.0MHCI -
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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: C2He¢O), y para el equipo de Propiedades Texturales se

ocuparon Gases de Helio (He) y Nitrogeno (N2).
6.4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.
6.4.1 SINTESIS DE SOL STOCK Y SOL A2.

En base a los calculos realizados y a la estequiometria de las reacciones involucradas en el
proceso de sintesis, en un Matraz de tres bocas se hicieron reaccionar Tetraetoxisilano (TEOS:

SiCgH2004), Etanol (EtOH: CHs0), Agua des ionizada (H20) y Acido Clorhidrico (HCI) a una

concentracion 1M en una relacion molar de 0.2691: 1.031: 0.2611: 0.00019, respectivamente.

)
— ;‘.) "
=
B

Fotografia 2.- Sistema de Reaccion para la Sintesis del Sol A2.
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Esta mezcla se procedio a calentar a una temperatura de 60°C en constante agitacion durante

1% hora obteniendo asi el Sol Stock.

Posteriormente se hidrolizo la mezcla nuevamente agregando una cantidad adicional de
Agua des ionizada (H20) y solucién de Acido Clorhidrico (HCI) de acuerdo a la estequiometria,

en agitacion constante durante 1 hora y esperando al enfriamiento total de la mezcla.

Fotografia 3.- Filtrado de la Solucién y Obtencion de Sol A2.

A la solucién obtenida se la agregaron 5 gr de Caolin (Al. Si>Os(OH)a4), evitando la agitacion
de la mezcla y dejando esta en digestion durante 10 minutos efectivos, observando el
enturbiamiento de la mezcla debido al polvo opaco, por lo cual se procedi a filtrar la solucion con

la ayuda de un embudo, oobteniendo finalmente el Sol A2.
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6.4.2 SINTESIS DEL SOL TERNARIO DE SiO2-ZrO2-Al:03 (INORGANICO)

En un Matraz se hicieron reaccionar 5 ml de Etanol Anhidro (EtOH: C2HsQO) con el precursor

de Zirconio Zr (OP/')s- (Mezcla 1). Se dejé en agitacion durante 15 minutos.

En un segundo Matraz se hicieron reaccionar 5 ml de Etanol Anhidro (EtOH: C2HgO) con el

agente quelante Acetilacetona (CsHgO2)- (Mezcla 11). Se dejo en agitacion durante 15 minutos.

Se hicieron reaccionar la mezcla A y B, dejando

en agitacion 15 minutos mas (Mezcla Ill).

Pasado el tiempo de reaccion, fue adicionado el
Sol de Silicio (Sol A2) a la Mezcla Ill, y se dej6 en

constante agitacion durante 15 min- (Mezcla 1V).

Fotografia 5.- Adicién de Sol A2 a la Mezcla.
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Finalmente, se adiciono a la Mezcla IV el precursor de Aluminio (C12H27AlO3) dejando en
constante agitacion, observando una mezcla homogénea y

transparente.

Finalmente, la muestra obtenida del sistema ternario 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. De

esta manera fue obtenido el sistema ternario inorganico de SiO2-ZrO,-

Fotografia 6.- Aplicacion de Ultrasonidos de
Al>Oz. . .
Alta Frecuencia al Sistema.

6.4.3 SINTESIS DEL SOL TERNARIO DE SiO2-ZrO2-Al203 (HIBRIDO).

Mediante el mismo procedimiento se prepar0 el Sistema Hibrido de SiO2-ZrO.-Al>O3, con
la Unica variante que en el momento que la muestra fue sometida a Ultrasonidos de Alta
Frecuencia, al sistema le fue adicionado de manera constante y pausada el componente organico
Poldimetilsiloxano PDMS (C2HsOSi) n, €n una relacion molar de 90%-10% de PDMS, obteniendo

asi el sistema ternario hibrido de SiO»,-ZrO»,-Al,Os.
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Fotografia 7.- Sistemas Ternarios Inorganicos e
Hibridos de SiO2-ZrO2-Al>0s.

Una vez obtenidos los sistemas ternarios inorganicos e hibridos en base a los precursores
de Silicio, Zirconio y Aluminio, se procedio a realizar la caracterizacion por espectroscopias de
Ultravioleta Visibles (UV-Vis) e Infrarrojos por Transformadas de Fourier (FT-IR) en fase liquida
hasta que las muestras llegaran a la Gelificacion, registrando los tiempos en los cuales cada una de

las muestras llego a esta etapa, los cuales se muestran en la siguiente Tabla:
TABLA 12.- TIEMPOS DE GELIFICACION DE LOS SISTEMAS TERNARIOS DE Si0»-ZrO»-Al>Os.

No. SISTEMA TERNARIO DE TIEMPO DE
Si02-Zr0z-Al:0s. GELIFICACION (dias)
1 INORGANICO 42
2 HIBRIDO 34

Fotografia 8.- Muestra Gelificada.
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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: C2HsO) presentes

en la muestra, para la obtencion

correspondiente de los Xerogeles.

Fotografia 9.- Xerogel del Sistema Mixto
Inorgénico de SiO2-ZrO2-Al20s.

Posteriormente los Xerogeles de ambas 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.

Fotografia 10.- Fase Polvo del Sistema
Ternario Inorganico de SiO2-ZrO2-Al20s.
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Después se colocaron estas muestras en un Crisol de
Porcelana y fueron calcinadas a una temperatura de 500°C en
una Mufla programable, donde la condicién de operacion de
calcinacion en la rampa de calentamiento fue con respecto al
aumento de temperatura de 1°C por minuto hasta llegar a la
temperatura deseada, donde se dejo a esta temperatura durante
3 horas, con el fin de evitar alterar las propiedades de la muestra

con cambios bruscos de temperatura.

Fotografia 11.- Calcinacion de los Sistemas
Ternarios (Inorganicos e Hibridos).
Nuevamente se realiz0 la caracterizacion por espectroscopia de Infrarrojos por Transformada
de Fourier (FT-IR) a la temperatura de 500°C de cada uno de los sistemas para comprobar que las

especies quimicas seguian presentes a esta temperatura.

Finalmente se llevé a cabo el estudio de Propiedades Texturales a la temperatura de 500°C,
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 utilizd Nitrégeno (N2) como adsorbato y Helio
(He) para la desgasificacién de los materiales a 300°C. Con este estudio, se obtuvieron las areas,

didmetros y volumen de poro, demostrando la micro-porosidad de los materiales.
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6.5 DETERMINACION DE LA BIOACTIVIDAD DE LOS SISTEMAS TERNARIOS

DE SiO2-Zr0O2-Al20s.

En esta segunda parte experimental se preparé una solucién 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 13:

TABLA 13. -- REACTIVOS CON LA RESPECTIVA
CANTIDAD A ANADIR EN LA SOLUCION DE S.B.F.

REACTIVOS CANTIDAD (g)

NacCl 8.036
NaHCO; 0.325
KCl 0.225
K,HPO,3H,0 0.230
MgCl,6H,0 0.311
1.0M HCI 40ml
CaCl, 0.293
Na,S0, 0.072
TRIS 6.063
1.0M HCI Aprox. 0.8ml
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Para iniciar con el procedimiento de preparacion, 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 13 y esperando que cada reactivo haya

sido completamente disuelto antes de agregar el siguiente.

Fotografia 12.- Armado del Sistema
para la preparacion del S.B.F.
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Fotografia 15.- 0.225gr. de KCI.

i

Fotografia 19.- 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 ajustd el pH a 7.4, mediante la adicion de 1M HCI, manteniendo el

sistema en agitacion durante todo el proceso.

Fotografia 20.- S.B.F.

La solucion 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

colocandola en refrigeracion.
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6.6 DEPOSICION DE PELLETS DE LOS SISTEMAS TERNARIOS
(INORGANICOS E HIBRIDOS) DE Si, Zr y Al EN FLUIDO CORPORAL SIMULADO

(S.B.F..

Una vez que se gelificaron los sistemas, se procedid 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 solucién de S.B.F. como lo son el Ca*, P* y Na*.

Fotografia 21.- Pastillas de los Fotografia 22.- Inmersion de
Xerogeles obtenidos. las Patillas en S.B.F.
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CAPITULO VII:

CARACTERIZACION DE

MATERIALES EN EL

LABORATORIO.




7.1 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.

Para realizar el Analisis de las muestras se llevé a cabo la instruccidn de uso de operacion

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

LAMBDA 10.

1. Encender el equipo, en el boton 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 computo, 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.

7.1.2 INTERPRETACION DE LOS GRAFICOS OBTENIDOS EN EL UV-Vis.

La espectroscopia UV-Vis revela los cambios que presentan las muestras durante el proceso
de gelificacion, la aparicidn y desaparicion de especies consecuencia de la polimerizacion, en la
Grafica 1 se presentan los espectros UV-Vis del sistema ternario (inorganico e hibrido) de SiO»-
ZrO2-Alx0s3, cuyos sistemas fueron estabilizados con el agente quelante Acetilacetona, el cual

puede actuar como ligante mono y bidentado.
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Grafica 1.- Espectros de UV-Vis correspondientes al Sistema Ternario Inorganico- Organico
de SiO2-ZrO2-Al203, Recién Preparados y con varios dias de Polimerizacion.
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TABLA 14.-DETERMINACION DE LA PRESENCIA DE SUSTANCIAS POR ESPECTROSCOPIA
UV-Vis PARA LAS MUESTRAS INORGANICAS E HIBRIDAS DE SOL DE SiO-ZrO,-Al.0s

DESPUES DE VARIOS DIAS DE POL IMERIZACION
ANALISIS DE LOS SISTEMAS OBTENIDOS CON RESPECTO AL ESTUDIO DE UV-Vis

SISTEMA BI\,IA\(l)\igAI\ES Nglilv'DEARgrﬁ)E ASIGNACION
1° 235 acacH libre EtOH
Si02-Zr02-Al;,03 9o 320 320 Tran_sferencia de carga 0 — Zr en
acacH- bidentado
3° 325 acacH bidentado enlazado a Al

La espectroscopia de UV-Vis nos permite observar las bandas caracteristicas de las especies
generadas por la quelacién del precursor de Zr con acacH y de Al con acacH, con lo cual se logro
disminuir su reactividad quimica y evitar su precipitacion. Los espectros del sol muestran bandas

correspondientes al acacH  como ligante bidentado unido al Zr y Al.
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7.2 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.

Fotografia 24- Equipo de FT-IR.

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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7.2.1 MANUAL DE OPERACION DEL ESPECTROMETRO VARIAN 640-IR.

1. 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.

7.2.2 INTERPRETACION DE LOS GRAFICOS OBTENIDOS EN EL FT-IR.

Las Gréficas 2 y 3 presentan los espectros FT-IR del sistema ternario (inorganico e hibrido)

de Si0,-ZrO»-Al203, cuyos sistemas fueron estabilizados con el agente quelante Acetilacetona.
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Grafica 2.- Espectros de FT-IR correspondientes al Sistema Ternario Inorgénico de SiO2-ZrO2-Al20s,
Recién Preparados y con varios dias de Polimerizacién.
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Grafica 3.- Espectros de FT-IR correspondientes al Sistema Ternario Hibrido de SiO2-ZrO2-Al203,
SISTEMA TERNARIO ORGANICO DE Si02-ZrO2-A203-PDMS.
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TABLA 15.- ASIGNACION DE BANDAS DE LA ESPECTROSCOPIA FT-IR DEL SISTEMA TERNARIO
INORGANICO E HIBRIDO DE SiO2-ZrO2-Al203, EN FASE SOL, POLVO Y EN CUANTO A SU BIOACTIVIDAD.

SISTEMA TERNARIO INORGANICO E HIBRIDO DE SiO,-ZrO;-Al,03

ASIGNACION DE BANDAS EN LOS NUMERO DE ONDA (cm™)
ESPECTROS FASE SOL FASE BIOACTIVIDAD
POLVO
Enlace Si-CH3z del PDMS 1268y 803 1268 y 803 1268 y 803
Copolimerizacion del TEOS-PDMS 850 850 850
Enlace Si-O-Zr 969 969 969
Enlace Si-O-Al 1080 1080 1080
Alargamiento C-O-Zr 1379 1379 1379
Alargamiento C-O-Al 1381 1381 1381
Anillos de Si-O 880 880 880
Vibraciones de Si-O-Al 810 810 810
Formacién de carbonatos de sodio Na* - - 711
Vibraciones de Si -O- Ca - - 936
Vibraciones del grupo PO4 - - 564
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A continuacidn, se explican a detalle cada uno de los resultados obtenidos durante la presente

7.4 ANALISIS DE RESULTADOS

investigacion experimental, enfocando primeramente a la sintesis de materiales de un sistema
ternario inorganico e hibrido 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 ternario de éxidos.

En ambos sistemas se realizaron los calculos correspondientes basados en la estequiometria
de las reacciones involucradas, y a base de prueba y error durante la experimentacion se analizaron
las concentraciones a utilizar en una relaciéon molar de 90% de Silicio, 8% de Zirconio y 2% de
Aluminio; 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.

En la realizacion del andlisis de las tres muestras por espectroscopia de Ultra Violeta Visible
(UV-Vis), se pudo apreciar a través de los graficos, el avance de la polimerizacion en los sistemas,
observando asi también la evolucion de las especies quimicas en un periodo de 42 dias para el

sistema inorganico y 34 dias para el sistema hibrido.
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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 estd 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 ambos sistemas, en base a los principios de la region
del espectro electromagnético y la cual toma como referencia la vibracién 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 Si-O, pero el mas representativo es
el enlace Si-O-Zr y Si-O-Al, que se encuentra presente en las graficas, también encontramos

diferentes tipos de enlaces como son O-H, -CHo.

Posterior a la inmersion de S.B.F., bandas nuevas se generaron, mostrando en el espectro
enlaces de Ca-0O, lo cual es un indicio de la presencia de Hidroxiapatita, asi como enlaces de P-O,

los cuales nos muestran que la bioactividad esta presente en nuestros sistemas.
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CONCLUSIONES
El objetivo principal planteado en este proyecto de investigacion fue cumplido, ya que se
sintetizaron materiales de SiO2-ZrO2-Al203 y SiO2-ZrO,-Al,03-PDMS aplicando el proceso Sol-
Gel y observando en dichos sistemas las particularidades caracteristicas de este método como la
homogeneidad y transparencia de las muestras y determinando asi sus principales propiedades a

través de las caracterizaciones de dichas muestras por espectroscopia UV-Visy 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, de
igual manera se pudo comprobar la bioactividad de los sistemas al observar los enlaces

caracteristicos de la Hidroxiapatita.

Por dltimo, pudimos observar los cambios que se generaron en los sistemas antes de su
inmersion en S.B.F. y después de su inmersion 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 ternarios inorganicos e hibridos pueden ser obtenidos por la metodologia Sol-Gel
aplicando la correcta estequiometria donde se presentan indicios de la incorporacion de iones
PO4*2, Ca*?y Na* en la estructura molecular de los sistemas y, deduciendo su posible aplicacion

como materiales bioactivos.
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PARA LAS MUESTRAS INORGANICAS E HIBRIDAS DE SOL DE SiO,-ZrO,-Al,O; DESPUES DE
VARIOS DIAS DE POLIMERIZACION.

TABLA 15.- ASIGNACION DE BANDAS DE LA ESPECTROSCOPIA FT-IR DEL SISTEMA TERNARIO
INORGANICO E HIBRIDO DE SiO2-ZrO;-Al,0s, EN FASE SOL, POLVO Y EN CUANTO A SU
BIOACTIVIDAD
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GLOSARIO.

Hidrogel: Son polimeros que poseen unas caracteristicas particulares. Son hidrofilos, es
decir afines al agua, asi como blandos, elasticos y en presencia de agua se hinchan,
aumentando considerablemente su volumen, pero manteniendo su forma hasta alcanzar un

equilibrio fisico-quimico

Xerogel: Son polimeros que poseen caracteristicas particulares, y son lo contrario a los
hidrogeles ya que, en estado deshidratado, son cristalinos, es decir xerogel (xerogeles

plural) de un sélido formado por la deshidratacion de un gel

Aerogeles: Es un material coloidal similar al gel, en el cual el componente liquido es
cambiado por un gas, obteniendo como resultado un solido de muy
baja densidad (3 mg/cm® o 3 kg/m®) y altamente poroso, con ciertas propiedades muy

sorprendentes, enorme capacidad de aislante térmico.

Cerameros: Son materiales hibridos, de naturaleza organica/inorganica preparados por el
proceso sol gel. Estos materiales son generalmente nano-compuestos y tienen el
potencial para proporcionar combinaciones Unicas de propiedades que no pueden ser

presentadas por otros materiales.

Vitro-ceramicos: materiales que tiene las propiedades del vidrio y que es muy resistente a

las altas temperaturas y a los cambios bruscos.

Coloides: Es un sistema conformado por dos 0 mas fases, normalmente una fluida (liquido)

y otra dispersa en forma de particulas generalmente solidas muy finas.

Coalescencia: Es la propiedad de las cosas de fundirse o unirse. Las sustancias o los

materiales coalescentes son aquellos que pueden unirse en un Unico cuerpo.
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Vitreos: Los cuerpos en estado vitreo se caracterizan por presentar un aspecto sélido con
cierta dureza y rigidez y que ante esfuerzos externos moderados se deforman de manera

generalmente eldstica.

Estérico: adj. Quimica, tiene relacion con la configuracion espacial de los &tomos, iones o

moléculas de los elementos quimicos.

Talasemia: Es un tipo de anemia del grupo de anemias hereditarias. Esta condicion
genética confiere resistencia a la malaria, pero causa una disminucion de la sintesis de una

0 més de las cadenas polipeptidicas de la hemoglobina.

Rancidez: Es el grado de descomposicion comun de las grasas, el cual se debe al ataque
del oxigeno a los centros no saturados y esto se observa cuando los comestibles grasientos

adquieren con el tiempo sabor y olor mas fuertes.

Remediacion: Se refiere a la remocién de contaminacion o contaminantes del medio
ambiente (suelo, aguas subterraneas, sedimento o aguas de la superficie) para la proteccién

general de la salud humana y del ambiente, o de tierras provistas para el redesarrollo.

Absorbancia: Se trata de la medida que reflejacomo se atentda la radiacion cuando
atraviesa un elemento. La absorbancia puede expresarse mediante un logaritmo que surge

a partir del vinculo entre la intensidad que sale y la intensidad que ingresa a la sustancia.

Intersticial: Compuesto cristalino formado por una malla a base de metales de transicion

en cuyos intersticios se colocan &tomos de elementos ligeros.

Intersticios: Hendidura o espacio que media entre dos cuerpos o entre dos partes de un

mismo cuerpo.

Sorcion: Retencidén de una sustancia por otra cuando estan en contacto; incluye las

operaciones de absorcion, adsorcion, intercambio idnico y dialisis.
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