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“Das Leben ist wie ein Fahrrad.
Man muss sich vorwarts bewegen, um das Gleichgewicht nicht zu verlieren”

“La vida es como andar en bicicleta.
Para no perder el equilibrio se debe seguir avanzando.”

Albert Einstein.
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Sintesis y caracterizacion de cristales de hidroxiapatita (HA).

|. PREFACIO.

El razonamiento, cualidad que posee el ser humano, lo ha llevado a lo largo
de la historia a hacer descubrimientos acerca del mundo que lo rodea, es de
esta manera como han nacido una a una, las disciplinas que estudian
diferentes aspectos del universo y de la naturaleza, de los fendbmenos que el

hombre puede observar, y que han recibido el nombre de ciencias.

Debido a que para desarrollar una ciencia es necesario llevar a cabo
observaciones sobre el fendmeno que se desea explicar, éstas han ido
evolucionando a la par con la capacidad de observaciéon que tiene el ser

humano.

Es por esta razén, que las matematicas surgen con la capacidad del hombre
de hacer observaciones y razonar sobre entes abstractos, llamados numeros.
La Biologia nace con las observaciones hechas por el ser humano hacia los
seres vivos y la Fisica es la ciencia que observa los fendmenos relacionados
con el espacio, el tiempo, la materia

y la energia.

Cronolégicamente hablando, dentro de la fisica, la astronomia es una de las
primeras ciencias en aparecer, debido a que su objeto de estudio es la
boveda celeste y ésta puede observarse directamente con el ojo humano, sin
embargo, ha adquirido un notable desarrollo a partir de la invencion de
instrumentos que permiten explorar y observar mas alld de lo que las
capacidades humanas permiten. Junto con los diferentes instrumentos que
han sido inventados han nacido diferentes ramas de la fisica, tales como la
Mecanica, el Electromagnetismo, la Termodinamica y la Optica sélo por

mencionar algunas.

Esta relacion entre el desarrollo de la ciencia y el desarrollo de la técnica es,

a mi parecer, sumamente interesante, pues podemos notar que, de la misma



manera que algunas especies obtienen beneficios mutuos de las
interacciones entre si, la ciencia y la tecnologia llevan una relacién simbidtica.
Los desarrollos en ciencia se traducen directamente en nuevas técnicas y el
avance de la tecnologia permite a los cientificos observar con mayor claridad

a sus objetos de estudio.

Con el paso del tiempo han surgido ademas ciencias multidisciplinarias, esto
es, aquellas en las que se aborda un problema desde diferentes puntos de

vista o con la ayuda de especialistas en diferentes areas.

Es el caso de la ciencia de materiales, una ciencia multidisciplinaria
relativamente joven en la cual, fisicos, ingenieros, quimicos, bidlogos, etc.
estudian un tema simultdneamente un problema para encontrar una solucién

mas completa y que resuelva el problema de manera integral.

La ciencia de materiales estudia a la materia a nivel microscopico y relaciona
la estructura de los materiales con sus propiedades, relaciones con las
cuales, posteriormente, la ingenieria de materiales realiza disefos para

obtener materiales con determinadas propiedades.

Dichos materiales se usan en muchas y muy diversas aplicaciones, como son
la conservacion del ambiente, el ahorro de energia, las telecomunicaciones,
la salud y las diversas industrias (automotriz, textil, quimica, farmacéutica

etc.).

Dentro de dicha ciencia, existe una linea de investigacién que lleva a cabo
estudios e investigaciones con el propdsito de obtener o crear materiales que
puedan usarse como sustitutos de tejidos en el cuerpo humano, llamados

biomateriales.

Este es un aspecto fundamental de la ciencia, ya que, si bien el razonamiento
cientifico ayuda a entender mejor lo que sucede en la naturaleza, los
conocimientos obtenidos deben aplicarse en pos de mejorar la calidad de

vida de los seres vivos y esto puede lograrse entre otras cosas, mediante el



uso de los frutos de la ciencia de materiales en la medicina, ciencia que

estudia la vida y la salud.

Los llamados biomateriales, son entonces materiales disefiados para sustituir
tejidos humanos vy realizar en la medida de lo posible sus mismas funciones,
para lograr esto deben tener ciertas caracteristicas que garanticen la salud

del paciente al ser utilizados.

Dentro de la presente tesis se expone un método para sintetizar cristales de
hidroxiapatita, con férmula quimica Ca1o(PO4)s(OH), , a partir de un proceso
de solucion coloidal, con el objetivo de que se usen posteriormente en
combinacidn con membranas poliméricas o con cementos Oseos en

implantes o rellenos 6seos.

Los resultados obtenidos, son una pequefa parte de un gran trabajo de
investigacion que se lleva a cabo dia con dia por cientificos de todo el
mundo, los cuales tienen el propdsito de conocer y entender siempre un poco
mas a la naturaleza, pero al mismo tiempo sienten una necesidad de cerrar
este importante ciclo del conocimiento humano que se logra al usar lo

aprendido para generar algun beneficio para la humanidad.
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Il. INTRODUCCION.

11.1. SITUACION ACTUAL (State of the art).

Al hacer investigacion en biomateriales, es importante notar que estos deben
cumplir ciertas caracteristicas, para poder ser materiales biocompatibles, y es
por eso que en la busqueda de un nuevo biomaterial, es una buena idea
poner especial interés en los materiales que existen dentro del cuerpo
humano, ya que en caso de poder sintetizar dichos materiales de manera
artificial, o poder extraerlos de la naturaleza, su aplicaciéon y uso puede tener

mejores resultados como materiales biocompatibles.

Es el caso de la hidroxiapatita (HA), mineral presente en los huesos de
humanos y animales [5] asi como en los corales, el cual actualmente puede
sintetizarse en el laboratorio por distintos métodos como el método de
precipitacion [4] y el de sol-gel [3] [4] y que dadas sus caracteristicas se esta

investigando ampliamente como un biomaterial muy versatil [7][8][9].

Una de las primeras aplicaciones que tuvo la HA como un biomaterial, fue su
uso como sustituto del globo ocular [18]. El procedimiento para colocar una
esfera de HA en la cavidad ocular de una persona que ha sufrido la pérdida
total o parcial del globo ocular fue presentado en 1989 por la compafiia
Integrated Orbital Implants, con el apoyo cientifico del Dr. Arthur Perry [18].
La estructura porosa de la prétesis de HA permite el crecimiento del tejido
circundante hacia el interior de ésta, con lo que es posible tener control sobre
el movimiento de la protesis como si se tratara del propio globo ocular. Esta
caracteristica hizo que dicho implante fuera uno de los primeros que
estuvieron integrados de manera verdaderamente bioldgica al cuerpo

humano.

Por otra parte, existen diversos factores que modifican las caracteristicas de
los materiales, siendo uno de los mas importantes para la hidroxiapatita, la
morfologia y el tamafo de sus cristales, cuando no se esta usando en forma

de matriz 6sea.
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Existen diversos padecimientos en el ser humano cuando existen en el
organismo cristales de tamafo micrométrico, tal como la artritis por
microcristales , por lo que la capacidad de controlar el tamafo de los cristales
sintetizados es un punto de interés en las investigaciones que se han llevado

a cabo en los ultimos anos.

Dentro de los estudios mas actuales que se han realizado con hidroxiapatita
encontramos, por ejemplo, una investigacion en la cual se usa un hidrogel de
nanocristales de hidroxiapatita (NHA) en combinaciéon con alcohol polivinilico
para preparar una coérnea artificial porosa, que posteriormente se implanta en
conejos con buenos resultados de biocompatibilidad, por lo que esta cérnea

es un buen candidato potencial para uso clinico. [7]

Los NHA se usan también como recubrimiento de prétesis metalicas, ya que
al cubrir con un material biocompatible la parte metalica de la prétesis que
estara en contacto con el cuerpo, se obtienen mejores resultados al
implantarse en el cuerpo humano, es el caso de diversas investigaciones que
recubren sustratos de titanio con NHA mediante el proceso conocido como
deposicion electroquimica, los cuales presentan alta biocompatibilidad vy

bioactividad en estudios realizados in vitro. [11]

Un estudio mas reciente (afio 2010), analiza los efectos de un biomaterial
compuesto por NHA y fibras de colagena, el cual se crea con fines de
sustitucién de hueso y que se ha encontrado que ayuda al crecimiento de
éste. Esta combinacion se realizé debido a que para sustituir hueso se debe
implantar un material con caracteristicas mecanicas parecidas y sin embargo
no se ha podido sintetizar artificialmente una matriz porosa de HA, por lo que

las fibras de colagena le dan sostén a la estructura. [10]

Otro estudio reciente pone a prueba un biomaterial compuesto por NHA y
aleaciones de magnesio (Mg), debido a la alta biocompatibilidad de este
metal y a su capacidad de degradarse cuando se encuentra implantado en el

cuerpo humano. Los resultados de este estudio demuestran que puede
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usarse potencialmente como un material biodegradable que ayude a la

fijacion de hueso. [12]

Il.2. CRISTALES

La palabra cristal proviene del griego Crystallos, nombre dado en la

antigledad a un mineral de cuarzo que hoy se conoce como cristal de roca.

En fisica y en la ciencia de materiales, un cristal es aquel solido de apariencia
homogénea, que cuenta con una estructura interna ordenada y cuyo orden es
de largo alcance. Es debido a esta caracteristica que los cristales presentan
diferentes simetrias, ante ciertas traslaciones y rotaciones. Los elementos de

simetria de un cristal pueden ser planos, ejes y puntos.

Las simetrias que existen para los sistemas cristalinos son tales que sélo
existen 7 tipos diferentes de sistemas cristalinos en la  naturaleza,

enunciados a continuacion: [1]

1.-Cubico (cubo)

2.-Tetragonal (prisma recto cuadrangular)
3.-Ortorrémbico (prisma recto de base rombica)
4.-Monoclinico (prisma oblicuo de base rombica)
5.-Triclinico (paralelepipedo)

6.-Rombohédrico (paralelepipedo de caras rombicas)

7.- Hexagonal (prisma recto de base hexagonal)

El hecho de que un cristal esté ordenado de manera periddica, le confiere

también propiedades mecanicas, eléctricas y opticas especiales.

Uno de los mas claros ejemplos de una propiedad oOptica especial, es la
coloraciéon de ciertos cristales llamados “piedras preciosas”, como el rubi, la
esmeralda y el zafiro, a través de los cuales sélo pueden pasar ondas
electromagnéticas con ciertas frecuencias, por lo que al hacer pasar luz

blanca a través de ellos obtenemos luz de un unico color.
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Otro ejemplo conocido de una propiedad mecanica excepcional de un cristal
es la dureza del diamante, la mayor existente en la naturaleza, debido a los

particulares enlaces que unen a sus atomos (enlaces covalentes).

La periodicidad de un cristal facilita ademas, su estudio mediante el uso de
modelos matematicos, en los cuales dicha caracteristica esta presente

también en las funciones que representan a los sélidos.

11.3. CRISTALIZACION

Es el proceso de formacion de sdlidos cristalinos a partir de alguno otro de
los estados de agregacion de la materia. Durante la cristalizacion, los iones
que se encuentran disueltos forman enlaces entre ellos, constituyendo asi un

solido cristalino.

Mediante este proceso es posible separar alguno de los componentes de una
solucion liquida, variando las caracteristicas de la solucién de manera que los
cristales de la sustancia que se busca precipiten. Es asi como se sintetizan
muchos de los productos que se presentan como cristales, entre ellos el

cloruro de sodio (NaCl), el azucar o sacarosa, etc.

Existen diversos métodos para cristalizar sustancias, como la cristalizaciéon
por enfriamiento de una solucion de concentracidn baja, que consiste en
preparar una solucién concentrada a alta temperatura, para posteriormente
enfriarla, con lo que la disolucion llega a un punto de sobresaturacion en el
cual el soluto es mas que el admisible por la disolucién a esa temperatura y el

material disuelto en ella precipita en forma de cristales.
Este procedimiento proporciona como resultado materiales puros, y tiene

mejores resultados mientras mayor sea la solubilidad del compuesto en

funcion de la temperatura.
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Otro método para cristalizar es mediante la evaporacion del disolvente, vy
funciona basicamente con el mismo principio que el anterior, al evaporar el
solvente se alcanza una mayor concentracioén del soluto en la disolucion, lo
que conlleva a una cristalizacion del compuesto principal. Este método es el

que se usa para este trabajo.

El ultimo método que mencionaremos en esta seccion sera el de cambio de
disolvente, en este método se agrega a la solucién un disolvente que sea
miscible con el primero, pero que la solubilidad del soluto en él sea menor
que en el primero, de manera que el solido cristalice y precipite. Es posible
sintetizar cristales de hidroxiapatita por este método, conocido como “método

de precipitacién” [4].

El proceso de cristalizacibn debe empezar en una pequefa region del
espacio, en lo que se conoce como un nucleo. La cantidad de puntos de
nucleacion que existan en la solucion en la cual se esta llevando a cabo el
proceso de cristalizacibn determinara posteriormente la rapidez de
cristalizacién y el tamano final de los cristales obtenidos, sin embargo, la
nucleacion esta presente no solo en la formaciéon de cristales, sino en
muchos otros fendmenos de la naturaleza en los cuales exista un cambio en

el estado de agregaciéon de la materia. [16]

I1.4. HIDROXIAPATITA.

La hidroxiapatita es un mineral de la familia de las apatitas con férmula
quimica Caq9(PO4)s(OH)2, que se encuentra en forma cristalina en la
naturaleza en minas, huesos y dientes de mamiferos y en los corales.
Constituye de un 60% a un 70% del peso seco del tejido éseo del ser

humano.
Su estructura es hexagonal con grupo espacial P6s/m y sus parametros de

red son a=9.41 angstroms, b=9.41 angstroms, c=6.88 angstroms. Cuenta con

una dureza de 5 en la escala de Mohs.
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Se encuentra en la naturaleza también con diferentes iones como el
carbonato sustituyendo al ion hidroxilo o al ion fosfato para dar lugar por
ejemplo, a la hidroxiapatita carbonatada tipo A o tipo B respectivamente, lo

cual le confiere propiedades diferentes a las de la HA normal.

11.5. SOLUCION COLOIDAL.

Una solucién coloidal, coloide o dispersion coloidal es un sistema fisico-
quimico formado por dos o0 mas fases, una llamada continua que es la que se
encuentra en mayor cantidad y es generalmente liquida y otra que se llama
fase dispersa que es la que se encuentra en menor cantidad y es
generalmente sdlida, sin embargo existen coloides de diversos tipos en los
que la fase continua y la fase dispersa se ecneuntran en diferentes estados

de agregacion.
Algunas de sus propiedades son, que sus particulas no pueden ser

observadas a simple vista, las particulas de la fase dispersa son mucho

mayores que las moléculas del disolvente generalmente entre 5 y 200 nms.
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11.6. NUCLEACION

La nucleacion es el punto de inicio de un cambio de fase de una sustancia en
una regién del espacio. La existencia de un punto de nucleacién lleva consigo
un aumento en la energia del sistema, debido a la creacion de una frontera
entre las dos fases de la sustancia, esta energia depende de la naturaleza de
las sustancias y de la cantidad de material que esta agregandose en el nuevo

estado.

Para que este proceso se lleve a cabo, es necesario que existan
fluctuaciones en el sistema, de hecho, las fluctuaciones existen en todos los
sistemas (incluso en los estables) y consisten en una alteracion del equilibrio

local que produce un aumento en la energia termodinamica del sistema.

Por cuestiones estadisticas, en cualquier sistema es mas probable que
ocurran fluctuaciones pequefias que grandes, en el caso de la nucleacion una
fluctuacién se puede entender como el choque o el encuentro de una cierta
cantidad de moléculas para agregarse en un estado diferente. Es facil
visualizar que un choque entre 2 moléculas cualesquiera ocurrira con mayor

frecuencia que un choque entre grupos de 10 moléculas.

Para entender la nucleacion y como es que las moléculas de un material se
agregan en un punto y cambian de estado, se analizara un sencillo caso de
nucleacion, a saber, la formacion de gotas de agua en un sistema formado

por un volumen V que contiene N moles de vapor de agua, a presion P. [16]

Es importante hacer notar que, debido a la isotropia de la tension superficial
que presenta el agua en estado liquido, las gotas tienen forma esférica, esto
sera util posteriormente, cuando se calcule la energia necesaria para crear

una frontera entre la gota y el vapor de agua.

Considérese entonces, un volumen V, con nv moles de vapor de agua y
potencial quimico mv , en donde nv=N/ y mv=M/V son numero de

moles/volumen y potencial quimico/volumen respectivamente.
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Si ahora se calcula la energia libre de Gibbs de este sistema, se tiene

AG = VAP-SAT+MAN

En donde V es el volumen, P la presion, S la entropia, T la temperatura, M el

potencial quimico y N el numero de moles del sistema.

Supdngase ahora, por simplicidad, que P y T permanecen constantes, con lo

que la energia libre de Gibbs del sistema es:

AG = MAN
Pero el numero de moles esta fijo y es nV, por lo que:

G= mvnv
Sin embargo, en este sistema pueden ocurrir fluctuaciones, por lo que a partir
del estado inicial puede formarse una gota de agua que contenga n1 moles
/volumen y cuyo potencial quimico sea m1 potencial quimico/volumen (por
encontrarse en un estado de agregacion diferente).
Entonces la nueva energia libre de Gibbs (G*) del sistema sera:

G* = (nv-n1)mv + n1 m1 + 4a r’c

En donde se puede observar que: el primer término corresponde a la energia
del vapor, el segundo término la energia de la gota liquida y el tercer término
la energia necesaria para crear la superficie de la gota, en donde o es la

energia por unidad de superficie y 4x r* la superficie de la gota esférica,

funcién unicamente del radio de la gota.
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Entonces, si se analiza la energia libre de Gibbs antes y después de la
formacién de la gota, se puede saber si este proceso puede llevarse a cabo o
no dependiendo del cambio en la energia del sistema y haciendo uso del
principio de minima energia, que establece que un sistema fisico tiende a

ocupar el estado con menor energia posible al que tenga acceso.

Por lo tanto:

AG = G*- G = -n1(mv-m1) + 4n o

Ahora, notese que

n1=(vl)4x r®/3

en donde vl es el volumen molecular del liquido (numero de moles/volumen) y

el volumen de la gota de radio r es 4x r*/3 , por lo que sustituyendo ésto en

la ecuacion anterior se tiene

AG(r) = - (VI) (4x r*/3) (mv-m1) + 4n P o

AG(r) = - (V) (4 r*/3) (Am) + 4 P o

En donde Am = mv-m1 es la saturacion del sistema. De esta manera se
observa que AG depende unicamente del radio de la gota formada y mas
especificamente de un término que depende del volumen y otro que depende

de la superficie.

El segundo término siempre es positivo, sin embargo, el signo negativo antes
del primer término significa que se gana energia debido a la formacion de la
gota si la fase liquida es termodinamicamente estable, esto es, cuando

mi<mv .
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En el caso en el que m1>myv (la fase liquida no es termodinamicamente
estable) se observa que también el primer término es positivo, por lo que la
energia libre de Gibbs aumenta siempre con el aumento de radio de la gota.
En este caso no es posible la formacién de la gota, se conoce como

condicidon de subsaturacion.

Se pueden buscar puntos criticos en la funcion

AG(r) = - (V) (4 r*/3) (Am) + 4n P o

dAG(r)/dr = - (vl) (4 r?) (Am) + 8nro
igualando a cero

-(vl) (4 r?) (Am) + 8nro =0
(V) (4n r?) (Am)=8n ro
(V) (r)(Am)=20
se tiene un punto critico cuando
r=2c/ (vl Am)
AG" =- (4x (80° /(v )(Am?)) /3) + 16:a° / ((VI* )(Am?))

AG’ = (16/3) na® / ((vI? )(Am?))
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Con este calculo se encuentra entonces un valor para la AG, a partir del cual
la gota se forma y sigue creciendo después de la nucleacion y debido a que
la AG es funcion a su vez del radio de la gota, tenemos un valor para r que

determina el radio minimo de las posibles gotas formadas.

Grafica 1: radio vs. AG para condiciones de sobresaturacion (m1< mv)y

subsaturacion (m1>mv).

En la grafica se aprecia que en condiciones de subsaturacion, AG aumenta
siempre con el radio de la gota, por lo que no existe formacion de gotas, para
condiciones de sobresaturacién, existe un radio minimo, a partir del cual AG

disminuye si la gota aumenta su tamafio asi que existe formacion de gotas.

Observamos que la energia libre de Gibbs varia inversamente con Am?, por

lo que mientras mas grande sea la condicion de sobresaturacion, mas chica
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es la AG que debe existir en el proceso de nucleacion para que se forme la

gota.

En este sentido, la saturacién del sistema define también el tamafio minimo
de las gotas que pueden formarse en dicho sistema. Este fendmeno se
aprecia en numerosos eventos en los que una cierta cantidad de moléculas

cambia de estado de agregacion.

Por ejemplo, las burbujas en un vaso de agua mineral tienen al principio
todas el mismo tamafio (después aumentan su tamafo cuando ascienden a
la superficie, pero esto se debe también en parte a la variacion de la presion
hidrostatica con la profundidad), también es facil notar que cuando cae
granizo, todos los pedacitos de hielo tienen mas o menos el mismo tamainio,
lo que ocurre debido a que al llevarse a cabo la nucleacion bajo ciertas
condiciones iniciales el radio minimo tiene un valor definido y después todos
los granizos crecen aproximadamente al mismo tamafo durante el tiempo de

caida.
Cuando se sintestizan cristales, se lleva a cabo este mismo proceso de

nucleacion y el tamafo de los cristales obtenidos dependera también de las

condiciones iniciales del sistema.
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lIl. MATERIALES Y METODOS

La sintesis de cristales de HA se llevo a cabo mediante el proceso conocido
como solucion coloidal, los reactivos utilizados, fueron nitrato de calcio
tetrahidratado y pentéxido de fésforo y se combinaron en una proporcion tal

que resultara HA estequiométrica, es decir con una relacion Ca/P =1.67.

El proceso de solucidn consiste en varios pasos, solucion, mezclado, secado

(evaporacion) y calcinado.

Soluciones.

Se disolvieron :

a) 4.26g de pentdxido de fosforo (P205) en 87.6 ml de etanol (CH3-CH»-OH),

anadiendo el etanol al reactivo.

b) 23.6g de nitrato de calcio tetrahidratado (Ca(NOs3); - 4H>0 ) en 291.95 ml

de etanol, anadiendo el etanol al reactivo.

en vasos de precipitados de 250 ml, obteniendo soluciones equimolares.

Se sometieron a agitacion magnética para disolverlos totalmente, obteniendo

los precursores del proceso.
Mezclado: se llevé a cabo la mezcla de dichas soluciones, agregando el sol
de P,0Os por goteo al sol de Ca(NOs), - 4H,0, a una tasa de 10ml/min,

mientras éste ultimo se encontraba sujeto a agitacién magnética.

La agitacién magnética se mantuvo por un periodo de 1 hora, después de

haber mezclado totalmente los reactivos.
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Secado:

Se coloco la solucion final sobre una parrilla eléctrica con agitacion magnética
a una temperatura de 56°C, durante 48 horas. Esta temperatura se encuentra
por debajo del punto de ebullicion del alcohol, sin embargo la formacién de
cristales se lleva a cabo debido a la evaporacién del solvente y la

consiguiente sobresaturacion de la solucién.

Calcinado:

Los productos de este proceso se molieron en el mortero y después se
calcinaron a temperaturas de 600°C , 700°C, 800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C
y 1200°C durante 2 horas.

Analisis de los polvos obtenidos:

Los polvos obtenidos después de la calcinacion se molieron nuevamente en
el mortero y posteriormente se analizaron por difraccion de rayos X (DRX,
apéndice 1) y microscopia electronica de barrido (MEB, apéndice 2), para
analizar en qué punto del proceso se formaba la HA y si el calcinado
cambiaba las propiedades del material. tales como la cristalinidad, el tamafo

o la morfologia de las particulas.

En el siguiente diagrama de flujo se muestra el procedimiento experimental

de manera grafica:
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[II.1 Diagrama de flujo

| 426gdeP,0; | | 23.6g de Ga(NO,),-4H,0
Disolucién l
v
| 87.6ml de etanol | | 291.95ml de etanol

Mezclado por goteo

Agitacién magnética 1hora

44 Solucién coloidal |‘—
|

| Secado , 56°9 X 48 horas |

| Calcinado |

MEB < DRX
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IV. RESULTADOS.

Solucién:

Al disolver el P2Os en el etanol se obtiene una solucion transparente con pH =
0 y un gas blanco que se mantiene sobre la superficie de la solucién. El vaso
de precipitados aumenta su temperatura por lo que se lleva a cabo una

reaccion exotérmica.

Al disolver el Ca(NOs); - 4H20 en el etanol se obtiene una solucién
transparente con pH = 4, no se observa que se lleve a cabo ninguna

reaccion.

Mezclado:

Al afiadir por goteo la solucién de P,Os a la de Ca(NOs), - 4H,0, se observa
como aparecen lentamente en el interior de la solucion cuerpos de color
blanco con morfologia de hilos. Dichos hilos tienen una longitud homogénea y

su numero aumenta conforme se mezclan las soluciones.
Después de una hora de someterse a agitacion magnética, la solucion final

tiene un aspecto blanquecino, opaco y homogéneo y con una viscosidad

mayor que la solucion inicial.
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Secado:

Al final del proceso de secado se obtiene un aerogel de color blanco y
porosidad homogénea, el cual fue molido en el mortero para obtener polvos y

someterlos a los distintos procesos de calcinado.

Calcinado:

Las muestras calcinadas a las diferentes temperaturas presentan colores
que pasan del gris al blanco-azul conforme aumentamos la temperatura de
calcinacion, lo que nos hace pensar que existen subproductos en la reacciéon
que se eliminan a temperaturas altas y a temperaturas bajas permanecen en

las muestras.

Todas las muestras presentan una textura de granos finos parecida a la del

talco.
IV.1. Difraccion de rayos X (DRX)
Se llevaron a cabo analisis de rayos X en un difractometro (Bruker AXS

Diffract plus/D8 Advance), obteniendo los difractogramas que se muestran en

las figuras 1 a 8:
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IV.2. Microscopia electrénica de barrido (MEB)

Se analizaron las muestras en un MEB (Leica Cambridge Stereoscan 440)
obteniéndose micrografias a 10KX, 20 KX y 50 KX de las cuales se muestran

en las figuras 9 a 15 las correspondientes a 20 KX.

Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 9: HA calcinada a 600°C por 2 horas.
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Mag = 20.00 KX
EHT = 20.00 kV

Figura 10: HA calcinada a 700°C por 2 horas.

Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 11: HA calcinada a 800°C por 2 horas.




Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 12: HA calcinada a 900°C por 2 horas.

Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 13: HA calcinada a 1000°C por 2 horas.




Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 14: HA calcinada a 1100°C por 2 horas.

Mag = 20.00 KX Detector = QBSD
EHT = 20.00 kV

Figura 15: HA calcinada a 1200°C por 2 horas.
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V. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

V.1. DRX

Durante el proceso de mezclado de las soluciones se observa que en el
interior de la solucion aparecen cuerpos blancos y que al acabar de mezclar
las soluciones se tiene un liquido del mismo color que la HA al final del
proceso, por lo que es posible que en esta solucion ya se encuentren
formados los cristales de HA, sin embargo, el estar en solucién con un
solvente y otros posibles subproductos no es identificable por DRX, ademas
en caso de estar formados y ser muy pequefios su ordenamiento azaroso

hace que el difractograma se vea como el de un material amorfo.

De las figuras 1 a 8 se observa, que los polvos obtenidos en el proceso son
principalmente HA, ya que en estos difractogramas se encuentran los picos
de difraccion caracteristicos de la HA a 26 = 25.9°, 31.7°, 32.8°, 34.1°,
39.8°, que corresponden a los planos (hkl), (002),(211),(300),(202),(130)

respectivamente.

Estos picos se encuentran en una muestra de HA debido a su estructuray a
las diferentes distancias interplanares que existen en sus cristales. Sin
embargo ademas de los picos que identifican a la HA se observan en algunas
muestras picos de difraccion que no corresponden a la HA y que son
caracteristicos de otros sistemas que estan formados con los mismos (o

algunos) componentes de la HA.

Se encuentra por ejemplo, un mineral llamado Whitlockita (estructura trigonal,
composicion quimica ), de composicién y estructura similar a la HA, en todas
las muestras excepto en la H12, lo que lleva a pensar que esa fase de los

fosfatos de calcio no existe para una temperatura de 1200° C.

La presencia de Whitlockita en las muestras de HA no representa ningun
problema para las aplicaciones que se tienen planeadas, ya que la

Whitlockita es también un material biocompatible y generalmente se
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transforma en HA después de un cierto periodo de tiempo cuando se

encuentra en el interior del cuerpo humano (o de algun otro vertebrado).

En las muestras H6 y H7 sdlo se identifican HA y W, sin embargo a partir de
la muestra H8 se encuentra un pico de difraccion a aproximadamente 37.5°
que corresponde a la presencia de 6xido de calcio (CaO, conocido también

como “cal viva”) en las muestras.

El CaO es un material que no es biocompatible, ya que al estar en contacto
con el cuerpo humano reacciona con las moléculas de agua elevando la
temperatura de ésta hasta 90° C y produciendo hidréxido de calcio (Ca(OH)s,
conocido también como “cal muerta”), que es una base fuerte y resulta toxica
para los seres vivos, por lo cual se desea retirar este material de las

muestras.

Para retirar el CaO de las muestras de HA se realiza un lavado de éstas con
agua destilada y posteriormente un filtrado, ya que el CaO es soluble en agua

por lo tanto la solucion puede atravesar el papel filtro.

El 6xido de calcio aparece en estas muestras probablemente porque a esas

temperaturas se esta descomponiendo de otros materiales.

En cuanto a la cantidad de material obtenido, se puede hacer un analisis
semicuantitativo sobre la cantidad de hidroxiapatita que tenemos en cada

muestra, esto se realiza también durante el estudio de DRX.
En la siguiente tabla se muestra la variacion del porcentaje de las fases en

las muestras con la temperatura a la que fueron calcinadas (analisis

semicuantitativo):
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Temperatura de % HA (S-Q) %W (S-Q) %Ca0 (S-Q)
calcinado (°C)

600°C 95 % 5% 0%

700°C 97.8 % 2.2% 0%

800°C 88.7 % 10.4% 0.9%
900°C 86.6 % 12.3% 1.1%
1000°C 93.1 % 5.8% 1.1%
1100°C 93.1 % 5.8% 1.1%
1200°C 94.5 % 0% 0.5%

Tabla 1: porcentaje de las fases en las muestras.

Se puede observar que la muestra mas abundante en HA es aquella en la
que se tienen solamente dos componentes, HA y Whitlockita, ya que en las
demas muestras se tiene ademas el CaO, que se forma a partir de algunos

de los anteriores componentes de la HA.

V.2. Féormula de Scherrer.

Otro fendmeno que se puede observar es que al aumentar la temperatura a
la que se calcinan las muestras, los picos de difraccion se hacen cada vez

mas delgados, lo que indica como aumenta la cristalinidad del sistema.

Un sistema con una alta cristalinidad a largo alcance produce picos de
difraccion muy delgados (deltas de Dirac), ya que para un sistema con gran
ordenamiento a largo alcance (como por ejemplo un monocristal), la ley de

Bragg se cumple solamente para un angulo.

Es por esto que se puede usar el ensanchamiento de los picos de difraccion
como parametro para determinar el tamafio promedio de los cristales de la
muestra, con un método desarrollado por Scherrer, un fisico suizo que
estudié ampliamente los sistemas cristalograficos y su interaccién con los

rayos X.
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Scherrer obtuvo una ecuacion, que permite estimar el tamafio promedio de
los cristales que conforman una muestra analizada por DRX y que
naturalmente lleva su nombre.

La ecuacién de Scherrer se muestra a continuacion:

0.944
'BV cos @

2

.=

F

En donde D, es el tamarfio promedio de los cristales, A es la longitud de onda
de los rayos X incidentes, (1,2 el ancho a media altura o FWHM (en radianes)
del pico de difraccion que se usara para obtener informacion y 6 el angulo (en

grados) para el cual aparece dicho pico.

El ancho a media altura se define como la diferencia entre los valores
extremos de la variable independiente, cuando la variable dependiente se
encuentra a una altura tal que es la mitad de su valor maximo. En este caso
se usara un valor mas representativo de esta medida que es el ancho integral
, para obtener el ancho integral se mide el area bajo la curva y se calcula el

ancho de un rectangulo con la misma altura que el pico.

Es importante mencionar que esta férmula no se puede usar siempre que se
analicen cristales, pues el ensanchamiento de picos de difraccion depende
ademas de otros factores y el que se obtiene con la ecuacion de Scherrer es
observable solamente cuando los cristales que conforman la muestra son

nanométricos (menores de 100 nm).
Esto es debido a que el equipo de DRX con el que se analizan los cristales,

incluye necesariamente en la medicion una incertidumbre, es decir, aunque

tedricamente el difractograma de un monocristal se compondria de deltas de
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Dirac, en la practica se obtienen picos muy delgados pero con un cierto

ancho debido al equipo usado.

Es por esto que se realiza una medicién estandar, DRX sobre una muestra
con alta cristalinidad y gran tamano de particula. En este caso se usa el
hexaboruro de lantano (LaBe) , del cual se obtienen picos de difraccion tan
delgados que se asume que se deben solamente a la incertidumbre del

equipo.

Posteriormente se mide el ancho integral de estos picos y se compara con el
ancho integral de los picos obtenidos en las muestras, para comprobar si el
ensanchamiento de los picos es debido a nuestros cristales o0 a la

incertidumbre del equipo.

En las muestras que se tiene un ancho comparablemente mayor al
experimental es posible usar la férmula de Scherrer para estimar el tamafo

de los cristales.

La medicion del LaBg , tiene una incertidumbre promedio de los picos de
0.126° , si se toman en cuenta 5 de los picos (los 5 primeros que se observan
claramente), comparados con esta incertidumbre todas las muestras tienen
un ancho integral de un 30% a un 200% mayor por lo que se aplica la

ecuacion de Scherrer en ellas obteniendo los siguientes resultados:

Ancho integral

Posicion (26) () Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
25.89 0.264 32.27

34.10 0.416 20.88

39.86 0.352 25.09 25.33 = 4.51

46.75 0.414 21.85

49.52 0.344 26.58

Tabla 2: tamafio de particula H6 usando la formula de Scherrer
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Posicion (26)

25.99
34.18
39.94
46.84
49.6

Ancho integral

() Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
0.248 34.36

0.284 30.59

0.284 31.11 3142 +1.65

0.297 30.47

0.299 30.59

Tabla 3: tamafo de particula H7 usando la formula de Scherrer

Posicion (26)

25.97
34.17
39.91
46.82
49.58

Ancho integral

(0) Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
0.245 35.70

0.252 34.47

0.258 34.24 33.84 £ 1.88

0.295 30.67

0.268 34.13

Tabla 4: tamafio de particula H8 usando la formula de Scherrer

Posicion (26)

25.91
34.10
39.85
46.74
49.52

Ancho integral

(0) Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
0.206 41.36

0.203 42.79

0.209 42.26 42.10 £1.87

0.229 39.50

0.205 4461

Tabla 5: tamafio de particula H9 usando la formula de Scherrer
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Ancho integral

Posicion (26) () Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
25.92 0.176 48.42

34.10 0.169 51.40

39.85 0.171 51.65 50.28 £ 1.42

46.74 0.184 49.16

49.53 0.180 50.81

Tabla 6: tamafo de particula H10 usando la formula de Scherrer

Ancho integral

Posicion (26) (0) Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
25.97 0.160 53.26

34.17 0.147 59.10

39.91 0.158 55.92 56.51 + 3.68

46.80 0.171 52.91

49.58 0.149 61.39

Tabla 7: tamafo de particula H11 usando la formula de Scherrer

Ancho integral

Posicion (26) (0) Tamafio de cristal (nm) Tamafio promedio (nm)
25.90 0.152 56.06

34.07 0.154 56.40

39.82 0.154 57.35 58.21 £ 2.31

46.73 0.151 59.91

49.51 0.149 61.37

Tabla 8: tamafo de particula H12 usando la formula de Scherrer
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Con estos datos se nota que el tamafio de particula aumenta con la
temperatura de calcinado, de 25.33 nm £4.51 nm, a 58.21 nm = 2.31 nm,

como se muestra en la siguiente grafica:
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Grafica 2 : Temperatura de calcinado VS. tamafo de particula.

V.3. Microscopia electrénica de barrido.

En las micrografias obtenidas (figuras 9 a 15), podemos observar la

morfologia de los cristales obtenidos.

Notamos que las muestras estan compuestas por particulas con morfologia
granular, con tamafios que van desde las decenas de nanémetros, hasta

micrometros.
En las muestras calcinadas a bajas temperaturas se observa que las

particulas cuentan con bordes bien definidos y a la vista se aprecia una

textura aspera, es el caso por ejemplo de las figuras 9, 10 y 11.
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La muestra que fue calcinada a 900°C (figura 12), muestra algunas particulas
muy pequenas sobre toda la superficie, se aprecian como polvo y sus

tamanos se encuentran debajo de los 100 nandmetros.

En las figuras 13, 14 y 15 se observan particulas con morfologia granular en
la cual los bordes de las particulas se hacen mas suaves hasta que en la
figura 15 tenemos particulas con bordes redondeados, ademas de que la
mayoria de las particulas son mas grandes que en las muestras calcinadas a

menores temperaturas.

Entre las figuras 14 y 15 se nota que las dos presentan la misma morfologia,
granular redondeada, pero las particulas de la figura 15 son ligeramente mas

grandes que las de la figura 14.

A lo largo de toda la serie de micrografias se observa como varian las
caracteristicas de los cristales conforme aumenta la temperatura de

calcinado.

El tamafo de las particulas aumenta proporcionalmente con la temperaturas,
resultado que esta confirmado también por el analisis de DRX, en donde el
ancho de los picos de difraccién varia inversamente con la temperatura de

calcinado.
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VI. Conclusiones:

Con el método presentado en este trabajo obtenemos nanocristales de HA de

morfologia granular a partir de un método de solucion coloidal.

El material obtenido es candidato a usarse en pruebas de biocompatibilidad.

La nucleacion y formacion de cristales se lleva a cabo a partir del aumento

en la concentracion de iones de calcio y fosforo en la solucion coloidal.

La morfologia de las particulas sintetizadas es granular y aumentan

ligeramente de tamafo con la temperatura de calcinado.
El tamafo de particula calculado con la formula de Scherrer es proporcional a

la temperatura de calcinado y va de los 25.33 nm +4.51 nm, a los 58.21 nm
+2.31 nm.

La cantidad de HA en las muestras varia con la temperatura de calcinado,

encontrando la mayor cantidad de HA en la muestra calcinada a 700°C.
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VII. Apéndice A.

Difraccion de rayos X (XRD).

Los rayos X fueron descubiertos en 1895 por Wilhelm Rontgen, lo que le valié

el premio Nobel en fisica en 1901.

La difraccién de rayos X, es un fendmeno fisico de interaccién de la radiaciéon
con la materia, dicho fendmeno fisico es usado actualmente para llevar a
cabo un estudio para caracterizar materiales, que se denomina
homonimamente “difraccidn de rayos X” y se abrevia con las siglas XRD.
Dado un cierto material, el patron de difraccion que produce depende de los
elementos que lo forman y la forma en la que éstos estan acomodados en las
moléculas del material. La XRD nos puede indicar ademas otros aspectos del
material analizado tales como la cristalinidad, el parametro de red en caso de

ser cristalino etc.

La XRD consiste basicamente en hacer incidir radiacion con longitud de onda
conocida hacia el material y posteriormente recibir la radiacion dispersada en
un detector, este proceso se lleva a cabo para diferentes angulos de
incidencia de la radiacién y se grafica intensidad de radiacion dispersada
contra angulo de incidencia para obtener una grafica conocida como patrén

de difraccion.

1.- Produccion de rayos X.

Los rayos X se producen en un tubo de rayos catédicos, mediante la
aceleracion de electrones por una diferencia de potencial. Dichos electrones
viajan del anodo al catodo que es una placa de cobre a velocidades muy

altas, y dependiendo la energia que lleven pueden ocurrir dos situaciones.

Los electrones menos energéticos que llegan a la placa se ven sometidos a
un proceso conocido como Bremsstrahlung, que en aleman quiere decir

radiacion de frenado (Bremsen=frenar y Strahlung=radiacion), y emiten
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radiacion en un espectro continuo, ya que la intensidad de la radiacion
emitida es funcion de la desviacion de la trayectoria original que sufrié un

electron, y ésta a su vez del lugar del material en el que incida.

Existen electrones con mayor energia cinética, capaces de chocar con los
atomos presentes en el catodo. Los electrones que inciden sobre esta placa
de cobre con una gran energia cinética, son capaces de desplazar a los
electrones que se encuentran en los niveles inferiores de energia de los
atomos de cobre. Por principio de minima energia los electrones que se
encuentran en los niveles inmediatos superiores descienden a los niveles que
han quedado vacios, con la consiguiente emision de un foton con energia
igual a la diferencia entre niveles. Obteniendo asi radiacion con una longitud

de onda especifica.

Cuando se usa un catodo de cobre, se obtienen principalmente fotones con
dos longitudes de onda bien conocidas y que han sido denominadas Ka y Kp,
y que corresponden a los fotones emitidos en las transiciones del 2do nivel y

del 3er nivel al primero respectivamente.
En la siguiente figura se muestra un esquema de una transicion atomica, en

el cual podemos observar que la longitud de onda del foton emitido es

caracteristica de los niveles de energia del atomo de cobre.
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n=2

n=1 'W
. AE = hv
+/e

Figura A1: Transicion atémica.

Podemos observar el esquema de un tubo de rayos catddico en la siguiente
figura.

AMPOLLA DE CRISTAL FILAMENTO

—_—

I
p—

i '. () carono

i
= =]
S

S
%%

'\ VENTANA

k i
—_—

HAZ DE RAYDS
Uik

Figura A2: Esquema de un tubo de rayos catodicos.

Poder producir radiacién con longitud de onda conocida es fundamental para

llevar a cabo el analisis de cristales mediante la difraccidon de esta radiacion.
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Mas adelante analizaremos como es que la radiacion interactua con el cristal
para producir el espectro de difraccidn y proporcionarnos informacion sobre el

tipo de estructura cristalina y el parametro de red.

2.- Ley de Bragg.

Cuando la radiacién incide en un cristal, choca con los atomos de la red
cristalina y es dispersada en todas direcciones, volviendo asi a cada atomo

en un emisor de radiacion de la misma frecuencia.

Las ondas dispersadas pueden interferir de manera constructiva o
destructiva, dependiendo del angulo de incidencia y el angulo en el que se
colectan los rayos X, de esta manera dado un cierto material con distancia
interplanar d, tenemos interferencia constructiva para angulos tales que la
diferencia de camino Optico entre un rayo que incide en un plano del cristal y
uno que incide en el siguiente plano sea igual a un numero semientero de

longitudes de onda de la radiacion incidente.

Podemos hacer un mejor analisis con la siguiente figura.
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A B

Figura A3: Planos cristalinos y difraccion. Ley de Bragg.

Podemos observar dos rayos que inciden sobre la estructura cristalina
paralelamente (con el mismo angulo de incidencia). El primer rayo es
dispersado por el atomo que se encuentra en z, y el segundo rayo viaja hasta
el segundo plano de la red , y es dispersado por el a&tomo que se encuentra
en B, por lo que la diferencia de camino éptico entre los dos rayos son los

segmentos AB y BC.

Dado este diagrama, la condicién que se debe de cumplir para que la
interferencia sea constructiva es que la diferencia de camino 6ptico sea tal
que las ondas dispersadas de los dos rayos , lleguen en fase al detector, de
manera que AB + BC debe ser igual a un numero semientero de longitudes
de onda de la radiacién incidente y podemos escribir este distancia en

términos de 0, ya que cada uno de estos segmentos es igual a d sen 6 .
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Esto esta expresado por la ley de Bragg que se escribe a continuacion

2dsenB=nA

en donde d es la distancia entre los planos , 6 el angulo incidente, n un
numero semientero (1/2, 2/2, 3/2, 4/2, 5/2, etc.) y A la longitud de onda de la

radiacion incidente.

De esta manera conociendo 6 y A , es posible deducir la distancia interplanar

del cristal.

Los equipos modernos de XRD, usan la radiacién Ko del cobre para los
analisis que se llevan a cabo, y puesto que la distancia interplanar es
caracteristica de cada cristal, es posible identificar a la muestra que tenemos.
Para ello se estudian monocristales en diferentes direcciones, o bien polvos
cristalinos de la muestra que nos proporcionan informacion completa sobre el

cristal estudiado.

Si a este espectro (difractograma) lo comparamos con otros existentes en
bases de datos, podremos deducir rapidamente la composicién quimica de
nuestra muestra, y hoy en dia esto se hace muy rapidamente con ayuda de
programas de computacion por lo que convierte a la DRX en uno de los

métodos mas usados en la caracterizacion de materiales cristalinos.
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VIII. Apéndice B.

Microscopia electronica de barrido.

La microscopia electrénica de barrido (MEB) es actualmente una de las
técnicas mas utiles para analizar y caracterizar materiales, fue introducida al
mercado en 1965 y, aunque al principio su gran potencial fue subvaluado,
con el tiempo se posiciond como una de las mas populares técnicas de

microscopia debido a la profundidad de campo y la resolucién. [2]

La MEB tiene una gran profundidad de campo que es hasta 400 veces mas
grande que la de un microscopio 6éptico, por lo que obtenemos una mayor

cantidad de informacion de las muestras observadas. [2]

La MEB ofrece también una mayor resolucion que un microscopio éptico, por
lo que las muestras pueden ser observadas a mayor aumento,
especificamente en un rango desde 10X y hasta 100,000X. Ademas de esto,
la técnica de preparacion que requieren las muestras es considerablemente
mas sencilla que la requerida, por ejemplo, por la microscopia electronica de
transmisiéon (MET). [2]
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OPERACION DEL MEB

En el diagrama siguiente se muestran las partes principales de un MEB.

Electron gun )

- Electron beam

First condensor lens —

Second condensor lens .

——+— X-ray detector

Deflection coils £La, 0] ’/
/\;D &% - Objective lens

/1 V. /

Backscatter N

electron detector

Sample —4\
| Secondary

Vacuum pump electron detector

Figura B1: Esquema de los componentes del MEB.

El caidn de electrones, produce un haz de electrones que es atraido por el
anodo y condensado por un juego de lentes condensadores, para
posteriormente ser enfocado por los lentes objetivo en un punto muy pequefo

sobre la muestra.

Un conjunto de bobinas de alambre estan colocadas entre los lentes objetivo,
y son energetizadas por un voltaje variable producido por el generador de
escaneo y crean entre ellos un campo magnético que deflecta el haz de
electrones en una direccién y de regreso en la direccidén contraria, en un

patron controlado conocido como patron reticular. [2]
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El patron reticular es el mismo que se lleva a cabo por el tubo de rayos
catddicos en el interior de un televisor y que forma la imagen en el

cinescopio.

El voltaje que alimenta a las bobinas de alambre que deflectan el haz de
electrones, es también aplicado a un conjunto de bobinas de defleccién en el
cuello de un tubo de rayos catddicos, de manera que el campo magnético de
estas bobinas causa la defleccidon de un punto de luz en la superficie del
cinescopio del tubo de rayos catddicos siguiendo el mismo patrén reticular
que realiza el haz de electrones sobre la muestra, por lo que la superficie
barrida por el haz de electrones en la muestra, corresponde con la superficie

que se reproducira en el cinescopio del tubo de rayos catddicos. [2]

La imagen se forma cuando el haz de electrones golpea la muestra y se
llevan a cabo una serie de interacciones que resultan en la produccion de
electrones secundarios en la muestra (es decir, electrones diferentes a los
que impactaron la muestra), los cuales son colectados por un detector,

convertidos a un voltaje que posteriormente es amplificado.

El voltaje amplificado es aplicado a la rejilla del tubo de TRC de manera que

modula la intensidad del punto luminoso en el cinescopio del TRC.

Con este proceso se forma la imagen en el cinescopio, ya que si el haz de
electrones se mueve a una depresion en la muestra una cantidad menor de
electrones secundarios saldran de la muestra y seran detectados, por lo que
el voltaje desarrollado en el detector sera menor, resultando en un punto mas

oscuro en el cinescopio.
La imagen formada por el MEB consiste, entonces, en cientos de puntos de
diferente intensidad en la superficie del cinescopio del TRC, que

corresponden a la topografia de la muestra.

PREPARACION DE MUESTRAS PARA MEB
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La preparacion de muestras que seran analizadas con MEB es mucho mas
sencilla que la requerida por otros instrumentos de analisis. El MET, por
ejemplo, requiere que la muestra sea reducida a laminas ultradelgadas, a

diferencia del MEB en el cual se analizan muestras completas.

Para analizar una muestra con el MEB, es necesario que ésta cumpla con

tres requisitos principales: [2]

1.- La muestra debe estar desprovista de agua, solventes y otros materiales

volatiles.

2.- La muestra debe estar firmemente montada en el portaobjetos.

3.- La muestra debe ser conductora eléctrica.

La primera condicidén se debe principalmente a que para analizar las

muestras se producira un alto vacio en el interior del MEB. Si la muestra
tuviera en su interior sustancias que pudieran evaporarse al disminuir la
presiéon, podrian contaminar el interior del MEB y/o alterar la informacién

recibida por el detector de electrones.

Para cumplir la segunda condicion se usan diversos métodos, siendo uno de
los mas usados, colocar una cinta adhesiva de doble cara en el portaobjetos
y colocar posteriormente sobre ella la muestra a observar. Existen también

diversos pegamentos que sirven para este propoésito.

El material usado para montar las muestras debe cumplir con las siguientes

caracteristicas: [2]

1.-Estabilidad al ser bombardeado por el haz de electrones.

2.-Una morfologia tal que no interfiera en la apariencia observada en la
micrografia del MEB.

3.-Liberacion minima de solventes en el vacio interior del MEB.

4 -Estabilidad mecanica.
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5.-Buena conductividad eléctrica.

Los metales y la mayoria de los semiconductores son conductores eléctricos,
sin embargo los plasticos, las muestras biolégicas y los ceramicos necesitan

un tratamiento para que conduzcan la electricidad.

Si la muestra que estamos observando no conduce la electricidad, podemos
tener problemas en la imagen obtenida, puesto que, (debido al principio de
operacion del MEB) los electrones con los que bombardeamos a la muestra
se pueden acumular sobre su superficie resultando en diferentes condiciones
eléctricas que comunmente son identificadas como una “carga de la muestra”

y que causa inconvenientes en la correcta deteccidon de los electrones.

La técnica usada normalmente para resolver este problema es dar a las
muestras no conductoras un recubrimiento metalico (generalmente de oro),
mediante la pulverizacion catddica (o sputtering) de un blanco de metal. Este
proceso vaporiza iones del metal seleccionado y posteriormente los deposita

sobre la muestra que deseamos volver conductora.
Con esta técnica damos un recubrimiento uniforme de unos cuantos

nanometros de espesor a la muestra sin alterar significativamente su

morfologia.
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