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RESUMEN

Actualmente, se estan llevando a cabo una gran cantidad de estudios sobre el desarrollo tecnoldgico de los proce-
sos de manufactura para soportes (andamios) de ingenieria de tejidos humanos [1]. La impresion 3D aplicada a la
ingenieria de tejidos requiere del desarrollo de técnicas computacionales como el modelado estereolitografico y
de procesos de manufactura especiales como son el sinterizado por laser o la deposicion por extrusion, por men-
cionar sélo algunos [2]. A pesar de los avances, sus aplicaciones se han visto limitadas debido a las caracteristicas
y propiedades de los materiales usados, ya que éstos deben cumplir con la condicién de ser biomateriales. Por
otra parte, los sustratos para ingenieria de tejidos deben mimetizar, en lo posible, las caracteristicas del tejido
donde se va a aplicar, tanto en sus caracteristicas biologicas como mecanicas. La arquitectura de estos materiales
debe permitir la adhesion, nucleacidn, crecimiento, proliferacion y transporte de células vivas para la regenera-
cion del tejido [3]. Lo anterior muestra la creciente importancia de conseguir andamios porosos [4].

En el presente trabajo se obtuvo titanio con diferentes niveles de porosidad (esponjas metalicas), con la finalidad
de generar un tamafio promedio de poro conveniente.

La sintesis de las esponjas metalicas se llevé a cabo mediante sinterizado por corriente pulsada asistida, utilizan-
do un espaciador. El contenido del espaciador modifica el gradiente de temperatura durante la sintesis; sin em-
bargo, se observo que las caracteristicas morfolégicas y cristalinas del material no se modificaron. Durante el
estudio, las condiciones durante el sinterizado se mantuvieron constantes y reproducibles. Las propiedades y
composicion de los materiales obtenidos fueron analizadas y comparadas con las de los materiales base. Los re-
sultados obtenidos sugieren que este material podria ser usado exitosamente en la aplicacion clinica.
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ABSTRACT

Recently, it has been directing some special attention to the development of new manufacturing processes, with
engineering applications in human tissues [1]. 3D printing applied to tissue engineering requires pulse computa-
tional techniques such as stereolithographic modeling, and special manufacturing processes, to name a few; Laser
Sintering or Extrusion Deposition [2]. Despite the advances, applications have been limited due to the character-
istics and properties of the materials used, so they must meet the biomaterial conditions. On the other hand, bio-
mimicry of materials should be biologically and mechanically imitated when possible on the aim and surrounding
tissue. The architecture of these materials must allow adhesion, nucleation, growth, proliferation and transport of
living cells for tissue regeneration [3]. Hence, it is exhibited the importance of getting porous scaffolds [4].

In the present work, titanium was obtained with different levels of porosity (metal sponges), in order to locate an
average convenient pore size.
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The synthesis of metal sponges was performed by pulsed current assisted sintering using a spacer. The content of
the spacer modifies the temperature gradient during the synthesis; however it was noted that the morphological
characteristics of the material and crystal were unchanged. During sintering, the operating conditions were con-
stant and reproducible. The properties and composition of the materials obtained were analyzed and compared to
commercial materials. The results suggest that this material could be successfully used in clinical applications.

Keywords: biomaterial, sintered, scaffold, titanium sponge .

1. INTRODUCCION

El Titanio es de interés particular para aplicaciones biomédicas debido a su excepcional biocompatibilidad y re-
sistencia a la corrosion, ademas de bajo peso especifico comparado contra otros metales aplicados en ésta area de
interés.

De tal manera, es deseable que el Titanio poroso pueda ser utilizado en el remplazo parcial o total de un
elemento 6seo. Durante la investigacion se determinaron las condiciones de sintesis para obtener Titanio con di-
ferentes niveles de porosidad a partir de tecnologia de polvo; con el objetivo de comparar sus propiedades me-
canicas contra las del Titanio como s6lido compacto, mismas que se encuentran en la literatura. Se fabricaron
monolitos de Titanio sinterizado por corriente pulsada utilizando la técnica de espaciador, para generar la porosi-
dad. Los monolitos fueron sometidos a ensayos de compresién y nano indentacién para determinar las propieda-
des mecanicas, mismas que se utilizaron para validar los resultados obtenidos en la estimacion del médulo de
elasticidad y del limite elastico. Los resultados obtenidos fueron discutidos a reserva de aprobar el Titanio poroso
para justificar la decision de utilizar este material como implante. Los resultados sugieren que el material no fal-
lara en las zonas criticas donde se podria llevar a cabo una unién con el sistema muscular.

El Titanio poroso puede tener un sin nimero de aplicaciones como remplazo 6seo. Aun cuando existe evidencia
de la biocompatibilidad del Titanio, mediante los resultados de esta investigacion se propone la modificacion del
peso especifico del material para incrementar la biocompatibilidad asi como también la bioactividad.

Por otra parte, el procesamiento de materiales por fundicion se lleva a cabo a escala industrial y es posible
generar grandes bloques de material poroso a partir de un método de sintesis, denominado burbujeo, donde se
utiliza un gas inerte para nebulizar el material en estado liquido, una vez obtenido el espacio vacio deseado se
solidifica el material. Sin embargo, no es posible controlar la densidad relativa del material, el tamafio de poro ni
la distribucion de poros lo que impide el control de calidad para la generacion de piezas pequefias; de tal manera
gue no es un proceso atractivo para generar biomateriales.

Diversos investigadores resaltan las ventajas que tienen los implantes metélicos con porosidad superficial
desde un 45% hasta 65% Yya que la recepcién de este tipo de materiales es ligeramente mayor con respecto a los
gue mantienen menor rugosidad superficial, la porosidad superficial se realiza a fin de incrementar la rugosidad
de la superficie para promover la adhesion de células dseas y facilitar un entorno biomimético [5]. Algunas técni-
cas de sintesis son, deposito electroquimico, deposito fisico en fase vapor, deposito quimico en fase vapor, pulve-
rizacion catodica y atomizacion.

La metalurgia de polvos tiene desarrollados diferentes procesos de obtencion de solidos compactos a partir
de polvos, en particular el proceso de sinterizado se aplica a escala industrial para la generacion de piezas con
geometrias simples y complejas [5,6].

Para producir material de Titanio con porosidad abierta, se utilizo el sinterizado de composite compacto de
polvo y material de espaciador, siendo este uno de los métodos mas prometedores, ya que puede producir tama-
fios de poro desde micras hasta milimetros. Para obtener la estructura de poro abierto con las propiedades reque-
ridas, es necesario controlar:

. Propiedades del polvo.
. Propiedades cuerpo verde.
. Proceso de sinterizacion [6].

Las propiedades del polvo estan controladas a partir de la forma de las particulas, tamafio y distribucién
de tamafio, rugosidad de la superficie e impureza e indice de aglomeracion. Es importante sefialar que las propie-
dades del polvo afectan a las propiedades de los materiales porosos tales como la forma de poro, distribucién de
tamafio, area superficial y por su puesto sus propiedades mecanicas.
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El tamafio y la forma del material que se utiliza como espaciador afecta al tipo de poros producidos. Por
ejemplo, se podria dar poros esféricos o angulares con diferentes tamafios de poro. La eleccién del espaciador
debe ser tal que se descomponga quimicamente a bajas temperaturas [7]. Una nota importante es evitar la conta-
minacion del polvo tanto como sea posible.

2. MATERIALES Y METODOS

Este trabajo se realizo utilizando polvo de Titanio -325 um mesh, con un tamafo de particula entre 10 hasta 44
um y 99.5% de pureza, disponible comercialmente por Alfa Aesar. El polvo fue caracterizado por rayos X previo
a la sintesis, en un equipo D8 Advance Bruker a Cu K-a (A=1.540598 A). De igual manera se examin6 la morfo-
logia de las particulas del polvo a través de microscopia electrénica de barrido en un equipo JEOL JSM-6701F
por SE (200 nA al5 kV). Posteriormente el polvo fue secado en un horno a 120°C por 2 h.

De acuerdo al difractograma mostrado en la Figura 1 se observa que el polvo de Titanio presenta su fase
cristalina hexagonal compacta En la Figura 1 se observa la calidad de material De acuerdo al patrdn de difraccion
el pico mas intenso, la orientacion preferencial corresponde (011).
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Figura 1: Patrones de difraccion del polvo de Ti comparad contra los datos de la carta Ti hex 00-044-1294.

Se verifico la pureza del polvo de Titanio comercial a través de espectroscopia de energia dispersiva
(EDS) mediante la cual el analisis indica un 100% de Titanio en la muestra. De acuerdo a la micrografia de
5000X de la muestra, se observa que las particulas del polvo muestran una morfologia irregular en forma detritica,
con lo cual se alude el efecto del proceso de obtencion del polvo. En la figura 2 se puede observar el tamafio
aproximado de las particulas, siendo este de 20um.
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Figura 2: Micrografia del polvo de titanio y su espectrografia por MEB-EDS a 5000X.

2.1 Cuerpo en verde

Para producir materiales porosos por el método de sinterizacion, el polvo es el material inicial. Cuerpo verde es el
término para el cuerpo del pre-sinterizado de polvo. El proceso metallrgico de polvo de sinterizado se le denomi-

na técnica del espaciador [8].

Las etapas del proceso se enumeran como:

. Mezcla del polvo de titanio fino con la sustancia del espaciador
. Compactacion del cuerpo verde
. La eliminacién del espaciador

La mezcla del material se llevo a cabo de forma homogénea en un molino para mantener una proporcion

20%, 30% y 40% volumen del espaciador con respecto al material base.

La compactacion del polvo se realiz6 a 51MPa, a una temperatura de 700°C de forma escalonada, con una
velocidad de 100°C/min. Posteriormente se procedié a eliminar el espaciador mediante un bafio ultrasdnico por
2hrs a 60°C. El volumen considerado para cada una de las muestras fue de 0.5 cm®. En la Figura 3 se muestra

cada uno de los componentes de sistema constituidos de grafito.
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ITEM MO. DESCRIPCION CANT.
1 punzon &4 2
2 punzén 3 2
3 punzén ¢ 10mm 2
4 matriz 2 40mm 1
5 punzén &5 2

Figura 3: Diagrama de despiece del sistema de sinterizado.

En la Figura 4 se observa el disponible para la muestra de Titanio, asi como el disefio de cada uno de los

elementos que componen al sistema.
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Figura 4: Dibujo del sistema de sinterizado.

2.2 Sinterizaciéon

El equipo disponible para realizar el sinterizado por corriente pulsada asistida es un Dr. SINTER SPS. En la Ta-
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bla 1 se muestra el valor de las variables controladas automéaticamente. La corriente eléctrica fue pulsada (control
on/off) de forma constantes 12/2, CD.

Tabla 1: Correlacion entre las variables de proceso durante el sinterizado.

TIEMPO (MIN) CORRIENTE (A) TENSION (V) TEMPERATURA (°C)
00:00 0,00 0,00 37,00
00:30 400,00 2,50 62,00
01:00 400,00 2,50 110,00
01:30 600,00 2,50 155,00
02:00 400,00 2,00 198,00
02:30 400,00 2,00 202,00
03:00 400,00 2,00 199,00
03:30 400,00 2,00 200,00
04:00 600,00 4,00 200,00
04:30 1000,00 3,50 283,00
05:00 1000,00 3,50 377,00
05:30 1200,00 4,00 462,00
06:00 1200,00 4,00 550,00
06:30 1300,00 4,00 644,00
07:00 1400,00 4,50 731,00
07:30 1400,00 4,50 815,00
08:00 1400,00 4,50 906,00
08:30 1600,00 4,50 995,00
09:00 1000,00 3,50 1076,00
09:30 1100,00 4,00 1079,00
10:00 1200,00 3,50 1080,00
10:30 1200,00 3,50 1080,00
11:00 1200,00 3,50 1080,00
11:30 1200,00 3,50 1080,00
12:00 1200,00 3,50 1080,00

3. RESULTADOS
Se sintetizaron de manera reproducible un conjunto de piezas con diferente porosidad, a 0%, 20%, 30% y 40%.

En la Figura 5 se muestran tres piezas representativas de las esponjas de Titanio con un volumen de
0.5cm®. El diametro de los monolitos esta en funcion del disefio del sistema de sinterizado mostrado en la Figura
4.
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Figura 5: Monolitos de las esponjas de Titanio.

A fin de realizar los ensayos de nano dureza los monolitos fueron cortados de forma axial por laser afin de
obtener un espesor de cada disco de 2mm. Se compard el material sinterizado contra una placa de Titanio comer-
cial grado 1, 99.998% de pureza, de 2mm de espesor. En la Figura 6 se muestran los especimenes disponibles
para efectuar la evaluacién mecénica. Se analizaron 6 especimenes por cada categoria

Figura 6: Muestras de Titanio comercial (placa), esponjas de Titanio al 30 y 20 % de porosidad y Titanio compacto.4

Durante el ensayo de nano dureza, se utilizé un nanoidentador de punta diamante (Figura 7)

Sum

Figura 7: Micrografia de la huella del nano indentador.

4. DISCUSION
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Al obtener la muestra en verde, se analiz6 el comportamiento del desplazamiento de los punzones. Se observd
que el incremento de corriente y tensién eléctrica no se mantuvo proporcional con respecto a la temperatura; sin
embargo, se puede aludir que esta situacion se refiere al control automatico del equipo (Figura 8). Por otra parte,
a mayor porosidad mayor contenido se espaciador se requiere, de tal manera que el coeficiente de compactacion
es menor a mayor porcentaje del cerdmico. EI volumen de compactacion fue mayor para las muestras de menor
porosidad como se observa en la Figura 9.
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Figura 8: Efecto del coeficiente de expansion con respecto al coeficiente de expansion de la muestra.
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Figura 9: Comportamiento de la corriente eléctrica y nivel de compactacion con respecto a la temperatura.

De acuerdo a las etapas de sinterizado, la densificacién se completa a los 200°C y la sinterizacién del ma-
terial a los 500°C, esto se observa en la Figura 10.
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Figura 10: Efecto de la densificacion y sinterizacion sobre el volumen de compactacion.

Al sinterizar completamente la muestra se observé que el comportamiento de la corriente no es lineal con
respecto a la temperatura como se observa en la Figura 11.
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Figura 11: Comportamiento de las variables, corriente eléctrica, nivel de compactacion y fuerza axial durante la sinterizacion.

La dureza del Titanio obtenido por sinterizado por corriente pulsada asistida incrementa con respecto a un
Titanio laminado; sin embargo, al incrementar la porosidad del material disminuye la dureza, como se observa en
la Figura 12.
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Figura 12: Micrografia de la huella del nanoidentador

5. CONCLUSIONES

En consecuencia, se puede indicar que el material fabricado mediante sinterizado por corriente asistida pulsada es
repetible, siempre y cuando se determinen las condiciones de sintesis y control de las variables de proceso. Los
materiales muestran un incremento en sus propiedades mecanicas mediante esta sinterizado por corriente pulsada
asistida y a la vez se pueden crear esponjas metalicas con propiedades semejantes a las del hueso humano.

Con el presente método se puede fabricar esponjas de titanio con caracteristicas especificas y adecuadas
para indicar que puede ser un material prometedor para ser utilizado biomaterial, sustituto de piezas 6seas sujetas
a carga.
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