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Resumen

El presente trabajo se enfoca en
el desarrollo y caracterizacién fisica
y mecdnica de un material fabricado
a base de titanio poroso, el cual se
puede emplear en la fabricacién de
prétesis ortfopédicas debido a que cuenta
con un médulo eldstico similar al de la
estructura ésea, eliminando el fenémeno
de apantallamiento de esfuerzos, principal
causante de la sustitucién de prétesis
que actualmente tienen una vida Gtil de
10 a 15 afos. Para la fabricacién de las
muestras, se emplearon la metalurgia
de polvos y procesos de sinferizacién,
utilizando magnesio como generador
de poros en una matriz de fitanio. La
fabricacién de muestras se realizé
variando condiciones como: relacién
Ti-Mg, tiempo de mezclado, presién de
compactacién, rampa de calentamiento,
tiempo y temperatura de sinterizacién. El
desempefio mecénico se evalué mediante
ensayos de compresién. La porosidad se
evalué utilizando microscopia electrénica
de barrido y tomografia computarizada.
Los resultados muestran la formacién de
poros en diferentes tamafos y distribucién
en la pieza consolidada, generando
una rigidez similar a la que presentan
los huesos. La velocidad de corrosién
calculada en un medio que simula los
fluidos del cuerpo humano, demostré la
biocompatibilidad del material.
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Abstract

The present work focuses on the
development and physical and mechanical
characterization of a material made of
porous titanium, which can be used in
the manufacture of orthopedic prostheses
because it has an elastic modulus similar
to that of the bone structure, eliminating
the stress shielding phenomenon, which
is the main cause of the replacement of
prostheses that currently have a useful
life of 10 to 15 years. For the fabrication
of the samples, powder metallurgy and
sintering processes were used, using
magnesium as a pore generator in a
titanium matrix. Sample fabrication was
performed by varying conditions, such
as Ti-Mg ratio, mixing time, compaction
pressure, heating rate, sintering time and
temperature. Mechanical performance was
evaluated by compression tests. Porosity
was evaluated using scanning electron
microscopy and computed tomography.
The results show the formation of pores
in different sizes and distribution in the
consolidated piece, generating a stiffness
similar fo that of bones. The corrosion rate
calculated in @ medium that simulates the
fluids of the human body demonstrated the
biocompatibility of the material.

Résumé

Le présent travail porte sur le
développement et la caractérisation
physique et mécanique d'un matériau
4 base de titane poreux, pouvant étre
utilisé dans la fabrication de prothéses
orthopédiques car il posséde un module
d'élasticité similaire & celui de la structure
osseuse, éliminant le phénoméne de
stress shielding, principale cause de
remplacement des prothéses qui ont
actuellement une durée de vie de 10 & 15
ans. Pour la fabrication des échantillons,
des procédés de métallurgie des poudres
et de frittage ont été utilisés, utilisant du
magnésium comme générateur de pores
dans une matrice de titane. La fabrication
des échantillons a été réalisée en faisant
varier les conditions telles que: rapport
Ti-Mg, temps de malaxage, pression de
compactage, rampe de chauffe, temps et
température de frittage. Les performances
mécaniques ont été évaluées par des
tests de compression. La porosité a été
évaluée par microscopie électronique
4 balayage et tomodensitométrie. Les
résultats montrent la formation de pores
de différentes tailles et distributions dans
la piece consolidée, générant une rigidité
similaire & celle des os. Le taux de
corrosion calculé dans un milieu qui
simule les fluides du corps humain, a
démontré la biocompatibilité du matériau.

Palabras clave: Apantallamiento de esfuerzos, estructura ésea, prétesis ortopédica,

porosidad.

Keywords: Stress shielding, bone structure, orthopedic prosthesis, porosity.
Mots-clés: Stress shielding, structure osseuse, prothése orthopédique, porosité.

Introduccién

Algunos materiales metdlicos son ampliamente utilizados como bioma-

teriales, destacando aplicaciones como implantes, prétesis y tornillos

dentales. Esto debido a que presentan excelentes propiedades fisico-

mecanicas, las cuales permiten que puedan reemplazar o restaurar

la funcién de alguna estructura bioldgica faltante (de Saja Saez, 2000;

Wagner, Sakiyama-Elbert, Zhang, & Yaszemski, 2020). Sin embargo, al
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utilizar un material para este fin, se debe tomar en
cuenta su biocompatibilidad, es decir, que sea capaz
de generar una respuesta biolégica aceptable duran-
te el tiempo y modo de contacto de una aplicaciéon
especifica. La ausencia de rechazo de un implante o
de un dispositivo por parte del organismo implica una
aceptacion tanto biolégica como quimica y mecanica
(Salvatierra, Oldani, Reyna, & Taborda, 2009).

Dentro de los materiales metélicos utilizados en la
actualidad como biomateriales destacan las aleacio-
nes Co-Cr, que han sido utilizadas como implantes,
por poseer una buena resistencia a la corrosién y al
desgaste (Ramires, Codaro, Vaz, Beatrice, & Guastal-
di, 1998). Otro tipo de material utilizado en la produc-
cién de implantes son algunos tipos de acero inoxida-
ble (Khudhair, Kadhim, & Khadom, 2021).

El titanio y sus aleaciones han sido reconocidos
a lo largo del tiempo como principales biomateriales
metdlicos. Esto debido a que se trata de materiales
biocompatibles, resistentes a la corrosion, ligeros y
con elevadas propiedades mecanicas, ademas de
presentar una buena osteointegracion, lo que implica
que al implantarse en un tejido, el hueso es capaz de
crecer en contacto directo con el implante, formando
una conexion directa, estructural y funcional entre el
hueso y su superficie (Dufour & Pillu, 2018; Niinomi,
1998; Viladot Voegeli, 2000).

A pesar de que las aleaciones de titanio presen-
tan una menor densidad y moédulo elastico que los
aceros inoxidables y las aleaciones Co-Cr, su médulo
elastico no es lo suficientemente pequefio en compa-
racion con el moédulo elastico del hueso, lo cual pro-
duce un fenémeno conocido como apantallamiento
de esfuerzos (stress shielding), el cual promueve un
deterioro en la calidad del hueso, aumentando el
riesgo de aflojamiento, fractura del hueso y/o de la
prétesis (Melton, 1988; Sychterz & Engh, 1996).

El objetivo de esta investigacion es desarrollar un
material que se pueda emplear en la fabricacion de
prétesis ortopédicas con caracteristicas biolégicas y
mecanicas similares a la estructura 6sea, por lo que
en el presente trabajo se sintetizé un material a base
de titanio poroso con propiedades mecéanicas muy
similares a las del hueso, con el cual se pueden de-
sarrollar prétesis seguras sin algin problema de bio-
compatibilidad y resistencia mecanica.

Metodologia experimental

Para la preparaciéon de la mezcla de titanio-mag-
nesio, se utilizé titanio en polvo con una pureza de
99.5 % y un tamano de particula de 44 um, asi como
magnesio con una pureza de 99.8 % y un tamano de
particula de 64 um, ambos de la marca Alfa Aesar. Las
proporciones utilizadas de Ti y Mg y la temperatura
de sinterizacion se reportan en la Tabla 1. Los polvos
fueron introducidos en un vial metalico con capaci-
dad de 8 g, el cual fue colocado en un molino de alta
energia de la marca Spex 8000M y se mezclaron sin
utilizar medio de molienda durante 2 h; no se empled
una atmosfera inerte ni agente de control de proceso,
debido a que no se utilizaron los factores que definen
como tal al proceso de molienda mecéanica. Conclui-
da la mezcla, se procedié a realizar la compactacién
de los polvos, obteniéndose pastillas en verde con
una geometria cilindrica de 6 mm de didmetro por 12
mm de altura. Para la compactacién se emple6é una
prensa hidraulica y dados metdlicos de acero endu-
recido, aplicando una presién axial de 20 MPa duran-
te 1 min. Finalmente, las pastillas fueron sinterizadas
en un horno tubular de la marca Lindbergh, con una
rampa de calentamiento de 10 °C/min hasta alcanzar
1000 °C, temperatura a la que se mantuvieron por 1
h. En la Figura 1 se representa esquematicamente el
proceso de sintesis y fabricacién de piezas consoli-
dadas.

Los polvos obtenidos después del proceso de
mezclado y las piezas sinterizadas fueron analiza-
das mediante un microscopio electrénico de barri-
do (MEB) de la marca Hitachi modelo SU3500. Este
microscopio tiene acoplado un analizador elemental
por espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Los
ensayos de compresion se llevaron a cabo en una
maquina universal de ensayos de la marca INSTRON
modelo 3382, con una celda de carga de 100 kN. Se
emple6 el método de Arquimedes de acuerdo a la
norma ASTM B962-17 para calcular la densidad del
material (p) y posteriormente se utilizé la férmula (1)
para calcular la porosidad (P) de la muestra, en la
cual se toma en cuenta la densidad tedrica del ma-
terial (p,).

p-1-F~ m
Po
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Tabla 1. Porcentajes, concentraciéon y temperatura de sinterizacion de las muestras mezcladas.

Muestras P%;:i;::ﬁ;gs)ﬁ PO{;)eS;Ti?nii;w 8 Temperatura de sinterizacion(°C)
Ti85Mg15 85 15 1000
Ti70Mg30 70 30 1000
Fuente: Elaboracién propia.
Tabla 2. Composiciéon quimica de la solucién de Hanks (g/L).
NaCl KCl MgSO,-7H,0 | Na,HPO, 12H,0 NaHCO, Glucosa MgCl,6H,0 Cacl,
8.00 0.4 0.06 0.06 0.35 1.00 0.10 0.14

Fuente: (Li, Jiang, Wang, Dong, & He, 2015)

La distribucién y tamano de los poros se observaron a
través de tomografia computarizada, en un tomégra-
fo de la marca Nikon modelo XTH 225. Se realizaron
analisis mediante dilatometria en un dilatémetro mo-
delo 801RT, con un flujo de argén de 100 ml/min y una
rampa de calentamiento de 10 °C/min hasta llegar a
una temperatura de 1300 °C. Ademas, se realizé un
andlisis termogravimétrico simultaneo con calorime-
tria diferencial de barrido (TGA-DSC) en un equipo
Q600 SDT TA Instruments, con un flujo de argén de
100 ml/min y una rampa de calentamiento de 10 °C/
min hasta llegar a una temperatura méaxima de 800
°C; por limitaciones del equipo, no fue posible subir
mas la temperatura. Por Gltimo, para evaluar la bio-
compatibilidad se realizaron pruebas de corrosién,
empleando la técnica de polarizacién potenciodina-
mica, utilizando como electrodo de referencia plata-
cloruro de plata, un electrodo auxiliar de platino y las
muestras como electrodo de trabajo. Como electroli-
to se empled la solucién de Hanks (Xu, Tao, Bao, Luo,
& Zheng, 2019), cuya composicién quimica se mues-

tra en la Tabla 2, la cual es muy similar a la de los flui-
dos del cuerpo humano. Las pruebas se realizaron a
una temperatura de 37 °C, empleandose un escaneo
de polarizaciéon de -600 a 1000 V con una velocidad
de barrido de 0.8 mV/s.

Discusion y andlisis de resultados
En la Figura 2 se observan micrografias a distintas
magnificaciones de las muestras Ti85Mg15 (Figura
2a) y Ti70Mg30 (Figura 2c) obtenidas con una senal
de electrones secundarios (ES), empleando un de-
tector de presioén ultra variable. En ellas claramente
se observan los poros distribuidos de manera ho-
mogénea, lo que nos indica que la distribucién del
magnesio se realiz6 de manera correcta. También se
puede ver que existe una coalicién de poros, dando
como resultado poros de mayor tamano, siendo esto
mas evidente en la muestra Ti70Mg30 (Figura 2c). Se
espera que esto disminuya tanto el médulo de Young
como el esfuerzo maximo, con lo que las propieda-
des seran mas compatibles con los del hueso.

Polvos de Ti Polvos de Mg

E_lllllo—l_

Muestra porosa

Sinterizacion

Mezcla homogénea
mediante molino SPEX

Muestra en
verde
Compactacion
mediante prensa
hidraulica

Figura 1. Proceso de sintesis y fabricacién de piezas consolidadas. Fuente: Elaboracién propia.
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Los andlisis EDS de la Figura 2 reportan como ele-
mento mayoritario al titanio, pero también se observa
la presencia de pequenas trazas de magnesio en can-
tidades de 0.1 %. La presencia de magnesio se debe
al 6xido de magnesio residual que quedo retenido en
la matriz de titanio. También se observa oxigeno en
cantidades de 4.2 y 15.9 (Figuras 2b y 2d) para am-

bas muestras, respectivamente. Esto indica que una
fraccién del titanio se encuentra oxidado formando
o6xido de titanio, el cual es comun que se forme en la
superficie del titanio como una capa pasiva, dandole
resistencia a la corrosién a la pieza. Otra fraccién de
oxigeno es el retenido como 6xido de magnesio, ya
antes mencionado.

Figura 2. Micrografias MEB—ES de las muestras Ti85Mg15 y Ti70Mg30 y sus respectivos microanalisis EDS.
Fuente: Elaboracién propia.
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Tabla 3. Propiedades mecénicas y porosidad de las muestras con 15y 30 % Mg sinterizadas a 1000 °C

Muestras Porosidad (%) Modulo de Young (GPa) Esfuerzo Maximo (MPa)
Ti85Mg15 19.0 = 0.7 18.1 0.4 994.0 = 0.3
Ti70Mg30 285 = 1.0 134 +0.2 515.8 = 0.1
Hueso (Garcia Bareaf)ZT) 1555 Melton, 1988) (Atlaril_a:l)’.(,)ZOI 5) (Reilly (glz?l’asursztglsn 1975)

Fuente: Elaboracion propia.

La Tabla 3 muestra la relacién de porosidad con el
modulo de Young y el esfuerzo maximo. Como pue-
de observarse, existe una relaciéon inversa, ya que al
aumentar la porosidad en un 9 % en la muestra Ti-
70Mg30, el esfuerzo maximo disminuye casi un 50 %,
con respecto a la muestra Ti85Mg15. El médulo de
Young también disminuye, pero no tan drasticamente
como el esfuerzo maximo.

La Figura 3 presenta los resultados de tomografia
computarizada realizada a la muestra Ti70Mg30. Los
poros en la pieza se pueden observar como puntos
obscuros en las radiografias longitudinal y transver-
sal, los cuales estan distribuidos uniformemente en
el contorno de la pieza, indicando que la mayor canti-
dad de poros se encuentran en esta zona de la pieza.
Esto es debido a que, si bien existe porosidad a lo lar-
go de toda la pieza, los poros cercanos a la superficie
tienen un tamano mayor que los poros del centro. Lo
anterior se debe a que el magnesio difunde durante
el proceso de sinterizacion, yendo del interior al exte-
rior de la muestra.

En la Figura 4 se observa el resultado del ensa-
yo de dilatometria del magnesio, apreciandose que

a ~650 °C se tiene un aumento en la longitud de la
muestra, debido a que corresponde a la temperatura
de fusion del magnesio (Callister, 2020). En un rango
de temperatura que va de los 650 — 1000 °C aproxima-
damente, se observa una disminucion en el tamano
de la muestra, lo que se atribuye a la evaporacion
del magnesio. Finalmente a ~1200 °C comienza la
formacién del 6xido de magnesio (Shand, 2006), ob-
servandose un incremento en el porcentaje de altera-
cién de la longitud.

Los resultados del andlisis térmico simultaneo
TGA-DSC (Figura 5) muestran que alrededor de los
500 °C se inicia un incremento de peso, llegando has-
ta el 23 % a los 800 °C, lo que se debe a la oxidacion
de la muestra al producirse el MgO. Por otra parte, el
analisis calorimétrico confirma tal afirmacién, al ob-
servarse un pico exotérmico en el intervalo de tem-
peratura de 550 a 650 °C como reaccién inicial de la
oxidacion. Posteriormente se observa otra sefial en el
intervalo de 650 a 800 °C, indicando que la oxidacion
se da en etapas, probablemente debido a que confor-
me se va produciendo el MgO, este va obstruyendo
la oxidacién de secciones interiores de la pieza. Esta

Figura 3. Radiografias (a) transversal y (b) longitudinal y (c) tomografia de la muestra Ti70Mg30.
Fuente: Elaboracién propia.
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distribucién de poros es muy conveniente, ya que se
favoreceria la insercion de células 6seas en la pieza
ortopédica, induciendo una mejor osteointegracién
del titanio con la parte orgéanica. Por otra parte, el te-
ner un centro de la pieza ligeramente mas rigido, pro-
moverifa un andamiaje sélido y por consiguiente una
resistencia mecanica adecuada a la protesis.

La Figura 6 muestra la curva de polarizacién poten-
ciodindmica de la muestra Ti70Mg30 evaluada en la
solucién de Hanks a 37 °C, en la cual se observa un
comportamiento activo-pseudopasivo en el rango del
potencial evaluado. A potenciales de 100 mV por en-
cima de su potencial de corrosion, tiende a formar

una zona pasiva hasta alrededor de los 600 mV. Ade-
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Figura 4. Curva de dilatometria, en la cual se muestra el porcentaje de alteracién de longitud en funcién

de la temperatura.
Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 5. Andlisis térmico TGA-DSC de la muestra Ti70Mg30.

Fuente: Elaboracién propia.
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Tabla 4. Valores obtenidos de las curvas de polarizacién de la muestra Ti70Mg30 sinterizadas.

Parametro Valor
Velocidad de corrosiéon (mm/ano) 0.00173
Potencial de corrosién (V) -0.55
Corriente de corrosién (A/cm?) 7.82 x 108
Fuente: Elaboracion propia.
mas, la curva de polarizacién indica que el mecanis- Conclusiones

mo de corrosion es del tipo general, es decir, no hay
la formacién de una histéresis tipica de corrosion por
picaduras, lo que indica que no hay nucleacién de
picaduras preexistentes o recién generadas. El ran-
go de estabilidad de la zona pasiva puede depender
de la velocidad de exploracion y la composicion de
la solucion fisioldgica; por ejemplo, se ha reportado
que la zona pasiva del Ti esta alrededor de 2000mV o
mayor a 3000mV con respecto a su potencial de co-
rrosion (Al-Mobarak, Al-Swayih, & Al-Rashoud, 2011;
Camero et al., 2008). La diferencia con los valores re-
portados en este estudio se debe a la diferente velo-
cidad de barrido utilizada (0.8 mV/s) y la presencia de
los deméas compuestos en el electrolito.

En la Tabla 4 se muestran los valores obtenidos de
la curva de polarizacién. En virtud de que la veloci-
dad de corrosién es muy baja, el material puede con-
siderarse biocompatible (Porcayo-Palafox, Carrera-
Chavez, Casolco, Porcayo-Calderon, & Salinas-Bravo,
2019).

200 =

200 -

Potencial (mV) vs Ag/AgClI
=]

La formacién de poros utilizando Mg metélico como
compuesto fugitivo al llevarlo a calentamiento hasta
1000 °C, es una buena opcién para la obtencién de
titanio poroso para su implementaciéon en prétesis
ortopédicas. Debido a la difusiéon del magnesio en la
muestra, se forma un gradiente de porosidad, lo que
ocasiona que se presenten poros de mayor tamano
cerca de la superficie de la muestra. Esta dispersion
de poros puede favorecer el crecimiento de células,
con lo que se propiciaria una mejor osteointegracion
entre la pieza ortopédica y los huesos adyacentes.
La muestra Ti70Mg30 es la que posee los valores
del médulo de Young (13.4 GPa) y esfuerzo maximo
(515 MPa) cercanos a los reportados para el hueso
humano: 4 — 30 GPa y 205 MPa, respectivamente. Esta
muestra es la mas atractiva para uso de protesis orto-
pédicas debido a su mayor porcentaje de porosidad,
lo que facilitaria una mejor osteointegracion. El desa-
rrollo de ensayos electroquimicos establecié que la
velocidad de corrosiéon promedio de la aleaciéon de

000
1E-11 1E-10 1E-89

1E-8 1E-7 1E6 1E-5

Densidad de corriente mA/cm?

Figura 6. Curva de polarizacién obtenida de la muestra Ti70Mg30 sinterizada.

Fuente: Elaboracién propia.
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titanio poroso fue de 0.00173 mmy/afio posterior a ser
expuesto en una solucién Hanks a 37 °C, valor que,
de acuerdo a la literatura, se considera permisible en
sisternas de implantes metalicos para su uso en seres
vivos. Al eliminar el fenémeno de apantallamiento
de esfuerzos se evitara el cambio de las proétesis pe-
ribdicamente, incrementando la vida util originando
ahorro en tiempo, costo y riesgo que conlleva toda
intervencioén quirtrgica.
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