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Resumen

Los implantes protésicos de titanio presentan un mddulo elastico mayor que el del hueso, absorbiendo la carga
mecanica, causando el efecto de apantallamiento por tensiones mecanicas (ATM), ocasionando el aflojamiento de la
protesis. Un método para disminuir el modulo elastico es crear poros a la pieza de titanio mediante el método
pulvimetallrgico y carbén superactivado como espaciador. Con este método se obtuvo 27 piezas de seccion
rectangular, determinando su porosidad total e interconectada segln el procedimiento de Arquimedes. Se requiere
que las piezas posean porosidad mayor a 20 %, y tamafios de poros mayores a 100 um., para asegurar una excelente
biointegracion Gsea. Esta investigacion logré obtener porosidad total e interconectadas de 77,61 y 55%
respectivamente, tamarios de poros entre 100 a 650 um, recubiertos de una fase vitrea de silice en su superficie.

Palabras clave: Implante protésico, Titanio poroso, Carbon superactivado, propiedades mecanicas, osteointegracion.

Abstract

Titanium prosthetic implants have an elastic modulus greater than that of bone, absorbing mechanical load, causing the shielding
effect due to mechanical stresses (SEMS), causing loosening of the prosthesis. One method to decrease the elastic modulus is to
create pores in the titanium part using the powder metallurgical method and super activated carbon as a spacer. With this method,
27 pieces of rectangular section were obtained, and the total and interconnected porosity was determined according to the
Archimedean procedure. The pieces are required to have porosity greater than 20%, and pore sizes greater than 100 pum., To ensure
excellent bone biointegration. This research managed to obtain total and interconnected porosity of 77.61 and 55% respectively,
pore sizes between 100 and 650 um, covered with a glassy silica phase on their surface.

Keywords: selection models, conceptual model, technology selection, water treatment, wastewater, small communities, rural
environment.
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1 Introduccién

A nivel mundial, se prevé, para el 2050, que una de
cada cinco personas serd mayor de 60 afios, ademas se
prevé que la cantidad de los que tienen unos 80 afios se
multiplicard por cinco, esta proyeccion establece que
muchas mas personas sufriran de deterioro 6seo en el
futuro (Oldani 2012). En Venezuela, un estudio
realizado por el Centro de Investigaciones de
Osteoporosis vy Enfermedades Metabolicas del
Hospital Universitario Angel Larralde del estado
Carabobo, reveld que la poblacion venezolana de 10 a
25 afios, el Pico de Masa Osea (PMO), era alcanzado
por los hombres a los 19 afios y por las mujeres a los
22 afos de edad, lo que implica que el deterioro 6seo
comienza a muy temprana edad. El estudio sefiala que
67 fracturas de cadera-fémur se producirdn a diario en
Venezuela para el afio 2030 (Cabrera 2009), por lo que
se requerird un mayor uso de protesis de cadera.

Las protesis mas utilizadas son las de titanio, este
se caracteriza por tener un modulo eléstico de unos 105
GPa, muy por encima del modulo de rigidez del hueso
del ser humano, el cual es inferior a 30 GPa
(Mohammad 2008), esta diferencia provoca en la
interfaz hueso-protesis, el fendmeno denominado
apantallamiento por tensiones mecanicas (ATM),
ocasionando, eventualmente, el aflojamiento de la
protesis. Esta diferencia se puede reducir creando
poros por técnica pulvimetalirgica, resultando piezas
con estructura porosas, con un menor moédulo de
elasticidad que lo aproxima a valores éranos a la
rigidez de los huesos, ademas estas porosidades
fomentan la neoformacion osea (Oldani 2012,
Dominguez 2011), esto permite la osificacion de las
cavidades, gracias a las células  Oseas,
fundamentalmente los osteoblastos, generando de esta
manera la osteointegracion (Contreras-Varga y col.,
2021). La porosidad no sélo se crea en el propio
proceso  pulvimetalurgia  (Moncayola 2020,
Grinschpun y col., 2018), sino mediante espaciadores,
como el carbon superactivado (CSA), que son los
precursores de los poros.

El carbon superactivado es un material carbonoso,
obtenido por la aglomeracion de polvos de carbon
activado con arcilla bentoniticas o caoliniticas,
compactadas y sinterizadas, esto crea una estructura
con una alta microporosidad. El espaciador aporta
micro y macros porosidades interconectadas,
necesarias para desarrollar la vascularizacion y la
osteointegracion (Oldani 2012), proporcionan un
soporte estable y disminuyendo el modulo de
elasticidad de la protesis de titanio, a valores de
moddulos de rigidez proximos al hueso trabecular. La
granulometria del espaciador debe ser tal, que la
porosidad generada sea de un tamafio que esté entre
100 y 800 pum, ademds debe crearse microporos

menores a 2 nm, y canales que intercomuniquen poros
menores a 100 pm, de tal manera que se facilite la
osteointegracion 'y la  vascularizacion en la
implantacion femoral.

2 Metodologia

Los seres humanos poseen huesos de variados
tamafios y formas, cortos como los del tarso y carpo,
(pies y manos), planos como los del craneo y huesos
largos como el humero y el fémur. El fémur sufre
traumas, fractura o defectos que en muchos casos son
tratados y corregidos con protesis metalicas.

Se pretende desarrollar un biomaterial ceramico-
metalico (CERMET) con porosidad adecuada que
logre obtener una rigidez proxima a la del hueso
trabecular femoral, por lo que es necesario determinar
la porosidad total, y la interconectada de piezas creadas
mediante proceso pulvimetalurgico y espaciador como
generadores de poros.

El material usado para la confeccion de las piezas
fue polvo de titanio grado 2, por ser este un material
facil de obtener en el mercado y estar ampliamente
aceptado como biomaterial. El espaciador que se usé
fue el carbon superactivado, este se considerd
ventajoso frente a otros, por su bajo costo, facilidad de
adquisicion, factibilidad de su eliminacion en la etapa
de sinterizacion por la reaccion de combustion entre el
carbono y el oxigeno presente en los compuestos
oxigenados propios del CSA y por el oxigeno atrapado
entre los granos de los polvos compactados en la etapa
de confeccion de las probetas.

En la combustion se produce gases (CO - CO;
principalmente) que son expulsados a la atmdsfera que
rodea las probetas, generando una atmosfera reductora
que protege al titanio de una acentuada oxidacion. La
expulsion de los gases coadyuva en la creacion de
poros interconectados, ademas este espaciador
proporcionara el vidrio que cubrira la superficie de los
poros cuando la fase silicoaluminosa es fundida.

Se confeccion6 27 piezas de una mezcla de titanio
grado 2 y carbon superactivado como espaciador, de
10, 30 y 50% de CSA, y sinterizadas a 800, 100,
1200°C. Las probetas fueron caracterizadas mediante:
observacion con el Microscopio Optico (MO), marca y
modelo Micromaster Fisher Scientific y electronico de
barrido (MEB), marca FEI, modelo Inspect F50. Se
estableci6 una codificacion para las probetas
confeccionadas, asi, por ejemplo, para la muestra
1RA1, el primer nimero sefiala la correlacion, en este
caso primera probeta, la R representa probeta
rectangular, la segunda letra significa el porcentaje de
CSA., A es 10%, B es 30%, y C es 50%, el tltimo
numero representa la temperatura de sinterizado, 1 es
800°C, 2 es 1000°C, y 3 es 1200°C.

Revista Ciencia e Ingenieria. Vol. 43, No. 2, abril-julio, 2022



Determinacion de la porosidad interconectada...

215

La temperatura de sinterizacion, el tamano, forma y
porcentaje del CSA., influyen en la microestructura y
morfologia de los poros en las piezas porosas
obtenidas, y ésta a su vez influye en las propiedades
mecanicas, por lo que resultaria importante tener un
conocimiento de la porosidad en cuanto a su
proporcion, forma y distribucion.

Con el fin de generar osteointegracion el
componente debe tener una porosidad minima del
60%, siendo esta porosidad interconectada y con un
tamafio de poro comprendido entre 100 y 400
micrometros

La creacion de materiales porosas proporciona una
fijacion biologica mediante crecimiento de hueso en el
interior de los poros, lo cual ancla el implante y
aumenta la superficie de transmision de cargas entre el
implante y el hueso. El diametro minimo promedio de
los macroporos ha de ser de 100 um para dar el
adecuado crecimiento, hacia su interior, de yemas
vasculares y frentes osteoblasticos, el tamafio
comercial habitual varia entre 100 y 400 um. (Lascano
2012).

Se requiere determinar la densidad de la pieza
porosa, porosidad total y porosidad intercomunicada,
estas propiedades estan influenciadas por el porcentaje
de CSA., y la temperatura de sinterizacion. La
determinacion de estas propiedades se alcanzo
mediante el uso de los extremos de las piezas obtenidas
en el ensayo de flexion (Figura 1).

El calculo de la densidad se llevo a cabo mediante
el procedimiento de Arquimedes, de acuerdo a la
norma ASTM C 373 — 88. La determinacion de la
porosidad total y la interconectada, se basé en la norma
UNE-EN ISO 2738.

Seccion para determinar

Muestra para Superficie de .
porosidad

metalografia fractura

Fig. 1. Secciones de la probeta rectangular fracturada por ensayo de
flexion, una para extraer la muestra para la preparacion metalografia,
y la otra para determinar la porosidad y densidad.

Por observacion directa al microscopio Optico se
pudo constatar que las probetas sinterizadas a 1200°C,
tenian poros de tamafios superiores a 300 pm de
diametros promedios, por lo que fue necesario utilizar
el método de Arquimedes en parafina, con esto se
evalu6 la densidad aparente, porosidad total y
porosidad interna, por comparacion con una densidad
de referencia, de acuerdo a la norma UNE-EN ISO

2738. Las probetas sinterizadas a 800 y 1000°C, se
utilizé el método de Arquimedes en agua.

Una primera aproximacion al calculo de la densidad
aparente se realizd por el método geométrico que
simplemente relaciona el peso con el volumen
dimensional de la probeta en verde. El método de
Arquimedes para obtener el volumen por
desplazamiento de agua, de acuerdo con la norma
ASTM C 373 — 88, se utilizd6 para las probetas
sinterizadas.

La densidad de la pieza porosa, porosidad total,
porosidad interconectada, se obtuvo por el método de
Arquimedes de acuerdo con las Ecuaciones 1, 2, 3. En
estas ecuaciones se encuentran conceptos tales como:
peso inicial del material poroso en estado seco, la
densidad del agua, la temperatura del agua, peso de la
muestra saturada en parafina, y el peso de la muestra
saturada sumergida en agua.

Para los calculos se utilizaron las siguientes
ecuaciones:

p= [ PO*PH,0 ] (1)

Psat‘Psum

Ping = [2=l0PH20] 100 2)

Psat—Psum
— Po—P %
P= [—po ] 100 3)

Donde Pin es porosidad interconectada, P es
porosidad total, pp es densidad del metal base, p es la
densidad del metal poroso, Py es el peso inicial de la
muestra seca, py,o €s la densidad del agua, P, es el
peso de la muestra saturada de agua o parafina, Psm. s
el peso de la muestra saturada sumergida en agua
destilada.

Para la obtencion de la porosidad total fue
necesario tener un patrén de referencia sin porosidad
para poder comparar la densidad y obtener asi la
porosidad total, para este caso se utilizé 4,50 g/cm3
(Candel 2012), que es la densidad del titanio.

Para las probetas sinterizadas a 1200°C, el calculo
de la porosidad interconectada es conveniente recurrir
al método de Arquimedes que esta basado en la medida
indirecta de la densidad a partir de inmersion de la
probeta saturada con los poros sellados con parafina,
este medio es el mas conveniente cuando las muestras
presentan macroporosidad. Cuando los poros son muy
grandes ocurre bajo efecto de capilaridad, si se utiliza
agua como medio de saturacion. Antes de realizar el
procedimiento de saturaciéon, se removié la capa
superficial de las probetas y se elimin6 por secado en
el horno, toda la humedad que podian contener. El
secado se realizé en una mufla Thermolyne Furnatol
II., posterior a esto, se procedié al pesado de las
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muestras en una balanza analitica marca Adventures
Ahaus (Figura 2).

Para las probetas sinterizadas a 800 y 1000°C se
colocaron sobre una malla de acero y este arreglo en
un envase de acero inoxidable con agua a 80°C.,
inicialmente el agua toca la superficie inferior de las
probetas, cada - hora se le agreg6 agua a 80°C, hasta
cubrir el 25% de la altura de la probeta, a las dos horas
se suministr6 mas agua hasta cubrir la probeta
completamente, se dejo media hora mas, y se dejaron
enfriar por 24 horas, posteriormente se sacaron y se
limpiaron con un papel absorbente, se pesaron
sumergiéndola en agua destilada a temperatura
ambiente, el arreglo de la balanza y recipiente se
muestra en la figura 2.

Fig. 2. Arreglo de balanza y soporte de probeta, para el pesaje
sumergido.

Para las probetas sinterizadas a 1200°C, se
sumergieron en parafina a 105°C, durante una hora en
un envase de acero inoxidable y colocadas sobre una
malla de acero galvanizado. En el calentamiento la
parafina se mantuvo levemente agitada mediante una
varilla de vidrio. Pasado este tiempo se extrajo y se
limpié el exceso de parafina, se dejaron en reposo
suspendidas en el aire, a temperatura ambiente, durante
25 min, posterior se pesaron saturadas de parafina y
sumergido en agua destilada (Figura 2).

La temperatura del agua destilada se midio para
tenerla como referencia en el calculo del empuje
realizado por el agua en funcién de su densidad. La
determinacion de la porosidad total también se realizo
siguiendo la metodologia de Arquimedes en parafina.

Para el calculo de las densidades y porosidades
interconectadas se utilizo las Ecuaciones 1 y 2,
respectivamente. La Ecuacion 3, por su parte se utilizd
para el calculo de la porosidad total a partir de los datos
obtenidos por el método de Arquimedes en parafina.

Ademas, se calculo la densidad relativa (pr), la cual
representa la proporcion del volumen de la estructura
solida respecto al volumen de la probeta porosa y esta
definida como p*/ps, donde p* es la densidad de la
pieza porosa y ps la del material que forma el solido.
Cuando p; <0.3 (30%), la pieza se considera como
solido celular (Espuma), si es mayor de 30% se
considera como sélido poroso (Amigo y col., 2007).

3 Resultados y discusion.

Enlatabla 1, se muestra que el parametro que ejerce
principalmente control sobre la porosidad, y
consecuentemente sobre la densidad aparente, es el
porcentaje de CSA., y la temperatura.

A mayor porcentaje de CSA y mayor temperatura
de sinterizacion mayor es el porcentaje de porosidad,
como consecuencia menor densidad, asi se tiene que
para la probeta 9RC3, resultd con una porosidad total
de 77,61 y una interconectada de 55,16. Se observo que
la densidad relativa estuvo entre 71 a 56%,
correspondiendo la mas baja a la probeta 9RC3, por lo
que se considera a este material como solido poroso y
no celular, ya que para que este sea celular o espuma
la densidad relativa debe ser menor a 30% (Amigd y
col., 2007).

Tabla 1. Densidad aparente, porosidad total, porosidad
interconectada, promedio, de las 27 muestras rectangulares a la
temperatura de sinterizacion de 800, 1000, 1200°C.

Muestra Densidad  Porosidad Porosidad Densidad

de las total Interconect  relativa
piezas (%) ada (g/cm’)
porosas (%)
(g/em?)
1RA1 3,20 40,82 10,87 0,71
2RBI1 2,92 54,19 15,84 0,65
3RCl1 2,72 65,25 31,25 0,61
4RA2 3,52 27,87 25,75 0,78
5RB2 3,58 25,79 30,45 0,79
6RC2 2,98 51,07 43,83 0,66
TRA3 3,62 24,34 31,60 0,30
8RB3 3,12 44,05 35,84 0,69
9RC3 2,53 77,61 55,16 0,56

En la figura 3, se muestra la variacion de la
densidad respecto a la temperatura de sinterizacion y
porcentaje de CSA, se observo que la tendencia es a la
disminucién uniforme para todas las temperaturas,
exceptuando las sinterizadas a 1000°C, que aumentan
de 3,52 a 3,58 g/cm’, considerando esta variacion de
0,06 no significativa, y luego cae a 2,98.

Estos valores son promedios de tres probetas, es
posible que si se aumenta el nimero de probetas esta
diferencia seria estadisticamente despreciable. La
figura 3, muestra que la densificacion de 3,62 g/cm?,
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para la probeta 7RA3, es mayor a la obtenida por la
probeta 4RA2 (3,52 g/cm’).

44 358
i : S : 298 -—3800°C
320 29 n —+—1000°C
253
24 —8—1200°C

Densidad de la pieza porosa
(8/cm3)

0 10 20 30 10 50 60
Porcentaje de CSA (% en peso)

Fig. 3. Variacion de la densidad de la pieza porosa rectangular con
la temperatura y el porcentaje de CSA.

En la figura 4, muestra la variacion de la porosidad
total con respecto a la temperatura de sinterizacion y
porcentaje de CSA, se aprecia un aumento de la
porosidad total para todas las temperaturas, sobre todo
las probetas sinterizadas a 1200°C, con una porosidad
total maxima de 77,87%.

A porcentajes de 30 y 50% de CSA y a temperaturas
de sinterizacion de 1200°C, el residuo de carbono del
CSA, se terminé de calcinar, generando poco
mondxido de carbono (CO) (atmosfera reductora), y
energia térmica. Bajo estas condiciones, el efecto de la
atmosfera reductora disminuye por lo que se propicia
las condiciones para la descomposicion del carbonato
de calcio residual, generando CO». A temperaturas tan
altas como 1200°C, el dioxido titanio reacciona con el
CO, produciendo titanio metalico, por carbotérmia, y
CO,. E1 COs total que se produce escapa a través de la
probeta.

El aumento de la temperatura a 1200°C, ocasiond
que los compuestos silicoaluminosos se fusionaran y
fluyeran a través de los granos de titanio cercanos a los
granos de CSA, el CO, producido atravesé el vidrio
fundido dando como consecuencia poros abiertos y por
ende un aumento de la porosidad (figura 5).

A porcentajes de 10 y % de CSA y a temperaturas
de sinterizacion de 1200°C, no se aporta suficiente gas
de combustion o de reaccion para atravesar el vidrio
fundido, quedando atrapado en los poros,
disminuyendo asi la porosidad (24,31%).

51.01
—i—800°C

—e—1000°C

Porosidad Total
(%)

3125
—a—1200°C

10.87

0 10 20 30 40 50 60
Porcentaje de CSA (% en peso)

Fig. 4. Variacion de la porosidad total con la temperatura y el
porcentaje de CSA.

Muestra 9RC3 162 X

500 pm
Fig. 5. Micrografia de la muestra 9RC3, 50% de CA a 1200°C, se
observa un poro abierto de 560 um. y multiples poros en la matriz
vitrea seccionado (a).

En la figura 6, se muestra como el incremento de
CSA., y de la temperatura, no es proporcional al
porcentaje de porosidad intercomunicada, existe una
tendencia exponencial. La muestra 9RC3, (50% de
CSA., 1200°C), se produce una porosidad de 55%, la
cual es relativamente alta, aun cuanto existe fenomeno
de contraccion o de densificacion, este incremento se
debe al hecho de la generacion de gases como CO»,
producto de la combustion del carbono del CSA., o por
descomposicion del carbonato de calcio, que atraviesa
las muestras por los poros dejados entre los granos de
titanio, creando canales y por ende mayor porosidad
interconectada, haciendo menos denso las probetas.
La sinterizacién promueve la aparicidon minima de
poros como consecuencia de la disminucion de la
energia superficial, esto provoca una densificacion
natural (Miranda 2010). En este caso, la generacion de
gases en el proceso de sinterizacion produjo todo lo
contrario.
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Fig. 6. Variacion de la porosidad interconectada con la temperatura
y el porcentaje de CSA.

A la presion de compactacion de 600 MPa, los
valores de porosidad, permanecen cercanos a los
valores del porcentaje de espaciador que contenia las
muestras en verde aproximadamente, con excepcion de
las muestras sinterizadas a 1200°C, que esta por
encima.

La porosidad abierta es el principal componente de
la porosidad total, pero incluso trabajando con
elementos altamente porosos todavia existe una
pequeiia fraccion de poros no interconectados. La
presion de compactacion contribuye a la densificacion
y a su vez aporta estabilidad dimensional. Existe
influencia muy marcada del CSA., en cuanto a la
contraccion y a la densificacion, se observo como los
valores son muy bajos en todos los casos. La influencia
de factores como la temperatura de sinterizado o la
granulometria del CSA., son muy destacados en la
muestra 9RC3, con un porcentaje de 50% de carbén
superactivado y una temperatura de sinterizacion de
1200°C, se obtuvo porosidades intercomunicadas de
alrededor de 55%. Al aumentar la temperatura se
aumenta la energia libre del sistema por lo que hay
mayor facilidad para que se den los procesos de
difusion en estado so6lido, y una mayor integridad de
los elementos quimicos presentes en las piezas,
controlando de esta manera el tamafio, la distribucion
y la forma de los poros.

En la fase vitrea formada (sistema TiO»-SiO»-
Al>03), la incorporacion de TiO, reduce el coeficiente
de dilatacion, presentando estructuras mas compactas
en las cuales los iones Ti*" pueden localizarse en
entornos  tetraédricos [TiO4], actuando como
formadores de red, o bien adoptar coordinaciones
octaédricas [TiO¢] si son modificadores de red
(Villegas y col., 1995), por lo que se coordina con seis
oxigenos para formar unidades.

La presencia de TiO» reduce el tiempo de induccion
cristalina y aumenta la velocidad de crecimiento de
nucleos cristalinos, por lo que dicho oxido se usa
comunmente como agente nucleante (Villegas y col.,

1995). El aumento de la densidad esta relacionado con
la separacion de fases, a la que induce el TiO». En las
fases separadas, este Oxido da lugar a grupos
estructurales con pequeia energia de enlace, en los que
el Ti*" adopta una coordinacién mayor que 4. Por otra
parte, la sustitucion equimolar de SiO, por TiO»
supone un aumento del peso molecular medio de la
fase vitrea y, por consiguiente, también de su densidad.

4  Conclusiones

El método pulvimetalirgico con espaciador de
CSA, logré obtener porosidades maxima totales de
77,87% e interconectado de 55,16%. en piezas
sinterizadas a 1200°C y con un porcentaje de 50% de
CSA. Las propiedades osteointegradoras exigen que
un  biomaterial debe tener una porosidad
interconectada mayor a 20%. La porosidad obtenida
mediante estas condiciones de trabajo son las mas
apropiadas para obtener biomateriales de titanio grado
2 con poros recubiertos de vidrio base silice, capaces
de promover una alta osteointegracion.

Se obtuvo piezas sinterizadas con tamafios de poros
promedio de 560 pum, la cual es aceptable como
porosidad  osteointegradoras  exigibles a un
biomaterial. Esto facilita las actividades celulares
como la migracion y proliferacion de osteoblastos y el
transporte del fluido fisiologico, por el que circulan
nutrientes y oxigeno necesario para el crecimiento del
tejido 6seo.
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