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OBJETIVO

Caracterizar la superficie de biomateriales
utiizados en la fabricacion de implantes
quirdrgicos metalicos, mediante reflectancia
difusa de espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier (DRIFT) con radiacion
polarizada, utilizando el Efecto Berreman
[Berreman 1963].

DESCRIPCION

El titanio y sus aleaciones son ampliamente
utilizados en implantes sometidos a altas
cargas biomecanicas. Debido a que el proceso
de integracién 6sea puede ser lento sobre
titanio, se realizan depdsitos cerdmicos
bioactivos sobre la superficie del titanio con el
fin de acelerar este proceso. Los
recubrimientos de fosfatos de calcio,
especialmente los de hidroxiapatita, promueven
el crecimiento 6seo espontaneo v la fijacion del
implante [Kodama y col. 2009].

Se realizaron tratamientos sobre el titanio para
generar una capa de 6xido que mejora la
bioactividad de las piezas de titanio y
disminuye los tiempos de tratamiento en la
posterior  deposicion de  recubrimientos
apatiticos [Ng y col. 2005].

Muestras de Ti cp se desbastaron hasta papel
lja #1000 y se sometieron a diversos
tratamientos de activacion. Se realiz6 un
proceso de inmersion en una mezcla de HF
2,75 mol.I* y HNOs 3,94 mol.I', con relacién viv
1:1, durante 2 min a temperatura ambiente.
Posteriormente, las muestras se trataron en
una mezcla oxidante de H202 8,8 mol.I' y HCI
0,1 mol.I'%, con relaciéon v/v 1:1, a 80 °C durante
30 min. Se realizaron 2 tratamientos térmicos
para crecer el TiOz, uno a 400 °C durante 5 h 'y
otro a 800 °C durante 10 min, ambos en
atmosfera de aire.

Las muestras con los tratamientos de
activacion fueron recubiertas utilizando el
método biomimético. Este método fue
empleado por su simplicidad y pueden
obtenerse  recubrimientos  apatiticos  de
composiciébn  similar a la componente
inorganica del hueso [Faure y col. 2009,
Mihranyan y col. 2009]. Se preparé una
soluciébn saturada en calcio y fésforo
disolviendo 1110 mg de CaClz, 300 mg de
NaH2PO4 y 126 mg de NaHCOs en 1 | de agua

desionizada. El tratamiento se realiz6 a 37 °C
durante 24 h.

Técnica Instrumental

La espectroscopia infrarroja de reflexion-
absorcibn ha sido empleada para Ila
caracterizacion de peliculas delgadas sobre
sustratos metalicos [Zoppi y col. 2002,
Trasferetti y col. 2004, Scarel y col. 2008],
resultando especialmente Utiles los que hacen
uso del llamado efecto Berreman.

La separacién de las vibraciones paralelas y
verticales de la superficie esta relacionada con
la aparicion de fuertes bandas de absorcion por
parte de peliculas delgadas, las cuales se
presentan solamente cuando el haz de
radiacién incidente no es perpendicular a la
superficie y en el componente de polarizacién
p. El efecto puede ser empleado para obtener
informacién de la estructura cristalina de la
pelicula. Brevemente, el fundamento del efecto
Berreman tiene su origen en la distincion entre
los fonones que es posible realizar mediante el
empleo de radiacion polarizada. Dos fonones
pueden ser distinguidos en las peliculas de
TiO2 con espesores menores a 1000 nm: los
modos 6épticos transversal (TO) y longitudinal
(LO). Los modos TO corresponden a
vibraciones atdmicas paralelas a la superficie y
los modos LO a vibraciones perpendiculares a
la superficie. La radiacion polarizada interactia
de modo diferente con estos dos modos.

Los espectros DRIFT se obtuvieron utilizando
un espectrémetro Thermo 6700 perteneciente a
INTI-Procesos Superficiales.

RESULTADOS

Se obtuvieron los espectros DRIFT con
polarizacion s y p de las muestras tratadas a
400 y 800 °C, los que se compararon con la
bibliografia y se utilizaron como referencia para
el andlisis de las muestras recubiertas.

En las Figuras 1 y 2 se observan los espectros
de las muestras tratadas térmicamente y
recubiertas.
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Figura 1: Especto DRIFT de la muestra tratada a 400 °C,
polarizacion p (linea completa) y polarizacién s (linea
punteada)
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Figura 2: Especto DRIFT de la muestra tratada a 800 °C,
polarizacion p (linea completa) y polarizacién s (linea
punteada)

Al utilizar la polarizacién p se observan las
bandas pertenecientes al 6xido de titanio y al
recubrimiento de hidroxiapatita. Sin embargo al
utilizar la radiacién con polarizacién s los
modos LO de vibracion del 6xido no pueden
observarse. Este hecho hace posible la
caracterizacion de la estructura
amorfa/cristalina del TiO2. En principio puede
verificarse que al utilizar polarizacion s las
bandas que desaparecen son las que
corresponden a los modos LO de vibracion del
TiO2. Ademas la estructura amorfa puede
distinguirse debido a la obtencion de una banda
ancha. La aparicibn de bandas agudas se
asocia a la presencia de estructuras cristalinas.
Finalmente, la anatasa y el rutilo pueden
distinguirse debido a que solamente el rutilo
tiene una banda LO ~445 cm™.

CONCLUSIONES

El andlisis DRIFT de peliculas delgadas
aplicando el efecto Berreman es rapido y
simple, y permite la identificacion de la
estructura amorfa o cristalina de peliculas muy
delgadas de TiO2 aun en presencia de otros
recubrimientos, tales como depésitos de
hidroxiapatita, sobre las peliculas de 6éxido, lo
que mediante técnicas tradicionales como

difraccion de rayos X puede verse complicado
o impedido.

Esto permite ampliar la capacidad de
caracterizacion  superficial de  implantes
quirargicos lo cual es imprescindible para
estudiar la respuesta biolégica del tejido donde
se encontrara alojado. El aporte en técnicas de
analisis superficial es fundamental ya que es la
superficie del implante la que se encuentra en
contacto directo con el organismo, y la que va a
desencadenar su respuesta primatria.
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