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Resumen

La bdsqueda de materiales adecuados para su uso como implante implica una mayor investigacién sobre los bioma-

teriales, como lo son el titanio y sus aleaciones. Respecto a sus propiedades mecdnicas, se debe garantizar una resis-
tencia mecdnica suficiente como para soportar cargas en uso, al igual que su rigidez ha de ser parecida a la del hueso
humano. En el presente trabajo se miden diferentes propiedades mecdnicas de materiales porosos de titanio y de la
aleacién Ti6Al4V, producidos por via pulvimetaldrgica mediante sinterizacién con espaciador. Los resultados mues-
tran la relacién entre la porosidad y las propiedades mecdnicas, indicando los casos en los que se presenta un com-

promiso entre la rigidez y la resistencia mecénica.
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Mechanical characterization of porous Ti base alloys produced by sintering

space-holder method

Abstract

The search of suitable materials for use as an implant involves more research of biomaterials, like titanium and its

alloys. Regarding their mechanical properties, it must be guaranteed mechanical strength to support loads in use, as
well as its stiffness must be similar to the bone. In this paper it have been measured several mechanical properties
of porous titanium and Ti6A14V alloy, produced by sintering powder metallurgy with space-holder method. The results

show the relationship between porosity and mechanical properties and it is indicated in which cases it is presented
a compromise between the stiffness and mechanical strength.

Keywords

1. INTRODUCCION

El campo de los biomateriales se ha convertido en
un 4drea vital para aumentar la calidad y longevidad
de la vida humana. La badsqueda de materiales ade-
cuados para su uso como implante implica una mayor
investigacién, siempre con el fin de encontrar el com-
promiso entre sus diferentes propiedades finales, como
son la resistencia a la corrosién, las propiedades meca-
nicas o la facilidad de osteointegracién, entre otras!!l.

Los implantes 6seos corticales, los cuales estdn
referidos a la sustitucion de los principales huesos
corticales (fémur, tibia, radio y hiimero), ademds de
los requisitos de biocompatibilidad, han de garanti-
zar propiedades mecdnicas adecuadas? ¥ 3l La resis-
tencia de los implantes ha de ser suficiente para sopor-
tar las cargas a las que se verd sometido el implante,

Ti; Ti6Al4V; Space-holder sintering; Stiffness; Mechanical strength.

con el fin de regenerar un hueso sano y fuerte. Por
otro lado, también, resulta necesario estimular los
osteoblastos o células de produccién del nuevo hueso,
mediante la transmisién eficiente de esfuerzos en la
intercara entre el implante y el huesol*V°l. Para ello,
es fundamental que la rigidez del implante sea lo m4s
semejante posible a la del hueso. El hecho de que la
transmision de esfuerzos en la intercara entre el
implante y el hueso sea eficiente, acelera el tiempo
de recuperacion del paciente, evitando a la larga pro-
blemas de debilitamiento y aflojamientol®¥ 7.

Uno de los biomateriales més conocidos es el tita-
nio, caracterizado, ademds de por su biocompatibili-
dad, por su bajo peso especificol®l. Frente a otros mate-
riales metalicos utilizados como implantes, tales como
el acero inoxidable y las aleaciones de cobalto-cromo,
el titanio aporta una mejora de propiedades, como
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son elevada resistencia especifica y a fatiga, un médulo
eldstico mds semejante al del hueso humano®! asi
como una excelente resistencia a la corrosién al con-
tacto, tanto con el hueso como con los fluidos del
cuerpo humanol!9l,

Las aleaciones de titanio usadas como biomate-
riales se fabrican con objeto de mejorar las propie-
dades mecdnicas del material puro. Tal es el caso de
la conocida aleacién Ti6Al4V, que presenta buena
resistencia mecdnica y elevada plasticidad(!! v 121,

Aunque el valor de la rigidez del titanio y de la
aleacion Ti6Al4V de colada es mas proximo al del
hueso humano que el de otros metales, todavia, pre-
senta un valor muy superior al mismo, en torno a 5
0 6 veces mayor!!3V 14l Por ello, resulta de interés
encontrar soluciones para reducir esta diferencia.
Una de estas soluciones es la fabricacién de materia-
les porosos de titanio que, por un lado, tienen menor
rigidez y, por otro, con el uso de estos materiales se
mejora la osteointegracién debido a las caracterfsti-
cas superficiales del implantel®l. Como elemento con-
traproducente, todas las propiedades mecdnicas se
ven mermadas por la aparicién de porosidad, incluida
la resistencia mecanica, propiedad necesaria para que
el implante soporte cargas en usol!®).

Mediante la técnica de sinterizacién de materia-
les particulados en presencia de espaciadores se pue-
den lograr materiales altamente porosos. El proceso
se inicia con la mezcla del material base con el agente
que funcionard como espaciador, seguido de una com-
pactacion. Posteriormente, el espaciador es elimi-
nado a baja temperatura y, finalmente, la pieza es sin-
terizada a elevada temperatura, lo que confiere las
propiedades finales al material. Como espaciador se
han utilizado diversos materiales entre los que esté
el bicarbonato de amonio, el cual se elimina facil-
mente por descomposicion térmica. El método de
espaciadores es una de las formas més faciles de obte-
ner piezas porosas de titaniol”), cuyo control de forma,
tamafio y cantidad de poros viene determinado por
la geometria, dimensién y volumen de espaciador.

En el presente trabajo se estudian las propieda-
des mecanicas de rigidez y resistencia de materiales
porosos de titanio y la aleaciéon Ti6Al4V produci-
dos por via pulvimetaltrgica mediante sinterizacién
con espaciador. La caracterizacién mecdnica se ha
llevado a cabo con medida de microdureza y ensa-
yos de flexién, compresion y ultrasonidos. La carac-
terizacion microestructural se ha realizado con
microscopia éptica y electrénica. El objetivo prin-
cipal es relacionar la porosidad con las propiedades
mecdnicas, al igual que garantizar un compromiso
entre la rigidez y la resistencia mecanica, de los
materiales obtenidos.

2. MATERIALES Y PROCEDIMIENTO
EXPERIMENTAL

Los polvos utilizados para la investigacién fueron polvo
de titanio y del prealeado Ti6Al4V, comercializados por
Se-Jong Materials Co. LTD, cuyas composiciones se indi-
can en la tabla L. El fabricante indica un tamafio de par-
ticula (—325) mesh, aunque para esta investigacion se
utilizé la fraccién de polvo de tamafio inferior a 25 pm.

Como espaciador se utiliz6 el bicarbonato de amo-
nio, comercializado por la casa Alfa Aesar®, con una
pureza del 99.9 %. En vista de anteriores estudios y con
objeto de conseguir mejores propiedades finales!°l el
espaciador fue tamizado para conseguir granulometrias
entre 425 y 600 pm.

Ademas de trabajar con cada material sin adicionar
espaciador, se realizaron mezclas elementales con 60,
70y 80 % vol. de bicarbonato de amonio y, posterior-
mente, se obtuvieron compactos a 400 MPa de presién
de compactacién. Para cada ensayo se prepararon 3 pro-
betas y se midieron todas las propiedades a las mismas.

Las matrices de compactacién utilizadas fueron las
siguientes: para los ensayos de flexién se usé una matriz
rectangular de dimensiones 12x30 mm?; pra los ensa-
yos de compresién se usé una matriz cilindrica de 10
mm de didmetro. La eliminacién del bicarbonato tuvo
lugar en estufa,a 100 °C durante 10 h. La sinterizacién
se realizd en vacio en un horno Carbolite modelo HVT
15/75/450, a la temperatura de 1.50 °C durante 2 h, tili-
zando velocidades de calentamiento entre 10 y
15 °C/min. El enfriamiento de las muestras se realizé
en atmosfera de argdn, igualmente a bajas velocidades
para no dafiar los elementos del horno.

La densidad de las muestras sinterizadas se midi6
mediante el método de Arquimedes segtin la norma

Tabla I. Composicion quimica de los polvos
utilizados

Table I. Chemical composition of powders

Ti Ti6AI4V
Componente % peso  Componente % peso
Ti 99,7 Ti 88,83
Mg 0,009 Al 6,62
Si 0,09 Vv 4,55
Mn 0,006 Fe 0,02
Fe 0,029 Zr 0,03
@) 0,362 (@) Max. 0,55
N 0,01 N Max. 0,5
H 0,013 H Max. 0,3
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ASTM C 373 -88, determinandose la porosidad total
de las piezas.

La preparacién metalogréfica ha sido realizada
siguiendo las técnicas convencionales. Las muestras sin-
terizadas fueron caracterizadas por microscopia éptica
con un microscopio Nikon Microphot FX y por micros-
copfa electrénica con un microscopio JEOL JSM 6400.

La microdureza, medida segtin el ensayo de dureza
Vickers (HV), se ha obtenido con un microdurémetro
Matsuzawa MHT 2, aplicando una carga de 200 g
durante 15 sy utilizando un penetrador Vickers.

Los ensayos de flexién y compresién se realizaron
con una prensa Instron modelo 4204 y células de carga
de 5 0 50 KN, segtin la necesidad en cada ensayo. Del
ensayo de flexién de obtuvieron las curvas de cada mate-
rial, ademds de la resistencia maxima y la pendiente de
la curva en la zona eldstica o médulo, el cual se ha rela-
cionado con el médulo de los materiales de chapa corres-
pondientes (21 GPa para Tiy 29 GPa para Ti6AI4V).
Del ensayo de compresién se obtuvieron las curvas y la
resistencia maxima de carga o de rotura.

Con un equipo de ultrasonidos Krautkramer USM
35 se midi6 la rigidez del material, la cual se ha compa-
rado con la rigidez obtenida para los materiales de colada
correspondientes (105 GPa para Ti y 110 GPa para
TicAI4V).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Porosidad

El dato de porosidad de las muestras de titanio, en fun-
cién de la cantidad de espaciador, se observa en la figura
1. Los resultados expuestos son datos medios de varios

y = 0.8116x + 4.7073
R? = 0.9809

80
(o] 0 E—— /

% Porosidad

0 T T T T
0 20 40 60 80

% Bicarbonado Sodico

Figura 1. Relacién entre porosidad y cantidad
de espaciador para probetas de titanio.

Figure 1. Relation between porosity and spacer
amount for titanium samples.

valores, encontrandose una dispersién inferior al 5 %
con respecto a la media. Existe una correlacién lineal
positiva fuerte entre ambas variables (regresién lineal
cercana a 1) lo que indica una fuerte dependencia entre
la porosidad final y el porcentaje en volumen de espa-
ciador utilizado en la mezcla, al menos comprobado
cuando se trabaja con materiales con porosidades supe-
riores al 50 %. Iguales resultados se obtienen cuando el
material base es la aleacién Ti6Al4V, tal como se puede
observar en la figura 2. Esto indica que el valor de poro-
sidad es un valor ficilmente controlable en las investi-
gaciones, al poder controlar la cantidad de espaciador
utilizada durante la preparacién de las mezclas. La poro-
sidad es un valor que influye notablemente en las pro-
piedades mecanicas!!! por lo que, si se controla, se pue-
den llegar a controlar las propiedades mecénicas fina-
les de los materiales.

En las micrografias de la figura 3 se observa la pre-
sencia de poros y su morfologfa. Aunque existe cierta
heterogeneidad en el tamafio de poros, se observa, en
muchos, que su tamafio coincide con el tamafio de las
particulas de espaciador utilizadas, si bien la cantidad
de porosidad visible en las muestras aumenta con el
aumento de la cantidad de espaciador en las mezclas.
Por ello, muestras sinterizadas con un 80 % vol. de espa-
ciador presentan muy elevada porcién de porosidad y,
por tanto, poros de gran tamafio, como consecuencia
del solapamiento entre particulas de espaciador.

3.2. Propiedades mecanicas

Entre las diferentes propiedades mecénicas de los mate-
riales, se ha medido la microdureza. El tamafio medio
de las huellas obtenidas se encuentra en torno a 1.100-
1.500 mm?. La tabla con los resultados obtenidos

y = 0.7836x + 6.8269
R?=0.9817
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Figura 2. Relacién entre porosidad y cantidad
de espaciador para probetas de Ti6AI4V.

Figure 2. Relation between porosity and spacer
amount for Ti6AI4V samples.
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Figura 3. Micrografias de muestras de TiGAI4V
con espaciador: a) 60 % vol. — b) 80% vol.

Figure 3. Micrographs of Ti6Al4V samples with
spacer: a) 60 % vol. — b) 80% vol.

(Tabla IT) muestra valores similares para todos los casos,
en torno a 330 HV para las muestras de titanio y 304
HV para las muestras de la aleacién Ti6Al4V, por lo
que esta no es una propiedad notablemente afectada

Tabla Il. Microdurezas de los materiales
estudiados

Table Il. Microhardness of investigated

por la porosidad final del material inducida por la mez-
cla con espaciador y, m4s bien, dependerd de las con-
diciones de sinterizacién como temperatura y tiempo.

Los resultados de compresion vy flexién aportan la
carga mdxima que soporta cada probeta ensayada antes
de su rotura o inicio de grietas. Los resultados obteni-
dos para las muestras de titanio y la aleacién Ti6Al4V
se observan en las tablas III y IV, respectivamente. El
valor de resistencia disminuye a medida que aumenta
la cantidad de espaciador vy, por lo tanto, la porosidad.
Aunque se observan mayores resistencias para la alea-
cion Ti6Al4V que para las muestras de titanio, la ten-
dencia para ambos materiales resulta similar.

La disminucion de resistencia mecanica se hace mds
notable en el ensayo de flexién, pasando a un 17-15 %
de la resistencia, de la muestra sinterizada sin espacia-
dor a la sinterizada con un 60 % vol. de espaciador. Para
muestras con mayor porosidad, la reduccién de resis-
tencia es notable situdandose, en todos los casos, en valo-
res menores del 5 % de la resistencia del material sin-
terizado sin espaciador. La resistencia empieza a depen-
der mas de la porosidad que del material de partida,
cuanto mayor es la cantidad de porosidad inducida.

Tabla Ill. Resistencia a compresion y flexiéon
para probetas de titanio

Table Ill. Compression and bending resistance
of titanium samples

% Bicarbonato Ti

sadco . (MPa) o, (Mpa) o rel. (%)
0 52500 1.432+60 100
60 670+180 249+20 17
70 286+24 13312 9
80 116+14  57+8 4

Tabla IV. Resistencia a compresion y flexion
para probetas de Ti6Al4V

Table IV. Compression and bending

materials resistance of Ti6Al4V samples
% Bicarbonato Ti TBAIY % Bicarbonato Ti6AI4V
sodico HV sodico oc (MPa) o (Mpa) o rel. (%)
0 327 £ 35 308 + 25 0 >2.500 1.866 + 80 100
60 331 + 31 30119 60 848 +127 318+ 17 15
70 334 £ 31 303 £ 32 70 479 + 36 143 £ 19 8
80 328 £ 27 304 + 23 80 136 £ 18 5613 3
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Curvas representativas obtenidas por el ensayo de
flexion se observan, para las muestras de la aleacién
Ti6Al4V, en la figura 4. Similares resultados se obtuvie-
ron para las muestras de titanio. La tendencia de las
muestras, a medida que aumenta la porosidad, es la de
soportar menos carga, al igual que un cambio en el
mddulo. Este cambio se puede observar en la figura 5,
donde se aportan datos del médulo de flexién relativo
al médulo de los materiales de chapa correspondientes,
obtenidos al realizar el mismo ensayo de flexién. Los
valores de rigidez, alcanzados para los materiales poro-
sos, son considerablemente inferiores a la chapa e,
incluso, a los mismos materiales sinterizados sin espa-
ciador. Las imdgenes de la fractura a flexién correspon-
dientes a los materiales porosos de titanio se observan
en la figura 6, donde se aprecia la alta porosidad y, rela-
tivamente, poca drea superficial fragil que presentan los
materiales. Los resultados que se obtienen con la alea-
cién Ti6AI4V son similares.

Las curvas de compresién a modo de ejemplo para
muestras de titanio se observan en la figura 7.
También, se obtuvieron similares esultados para mues-
tras de la aleacion Ti6Al4V. A medida que aumenta

—- TIGAI4V — TiBAI4V + 60%BIC
— Ti6AI4V + 70%BIC — Ti6AI4V + 80%BIC
4 .
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Figura 4. Curvas de flexion para muestras de
Ti6AI4V.

Figure 4. Bending curves for Ti6Al4V samples.
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Figura 5. Mddulo de flexion relativo en funcion
de % vol. de espaciador.

Figure 5. Relative bending modulus related to
% vol. spacer.

la porosidad, la probeta soporta cargas inferiores, pre-
sentando una ductilidad elevada, en todos los casos.
Observaciones semejantes han sido realizadas por
otros autores!!8],

Mediante ultrasonidos se ha medido la rigidez de las
muestras, la cual se compara con la rigidez de los corres-
pondientes materiales de colada, en la figura 8. Se
observa que la rigidez de los materiales porosos desarro-
llados es inferior a 20 GPa, constituyendo un valor mas
parecido a los del hueso humano. A la vista de los resul-
tados, la rigidez y la porosidad se muestran relaciona-
dos de forma inversamente proporcional, correlacio-
nandose con el modelo predicho por Gibson y Ashby!**):
Estos autores proponen un modelo de correlacién para
espumas de célula abierta con densidad relativa infe-
rior a 0,2, segtin el cual algunas propiedades fisicas y
mecanicas siguen la ley expresada en la ecuacion (1):

Alp) =Ag X7 (1)

donde, p, es la densidad relativa y A, y n son pardme-
tros del material y dependen de diversos factores, como

Figura 6. Micrografias de fractura de muestras de Ti con: a) 60 %, b) 70 y c) 80 % vol. espaciador.

Figure 6. Fracture micrographs of Ti samples with: a) 60 %, b) 70 % and c) 80 % vol. spacer.
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Figura 7. Curvas de compresion para muestras
de titanio.

Figure 7. Compression curves for titanium
samples.
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Figura 8. Rigidez relativa (ultrasonidos) en fun-
cion de % vol. de espaciador.

Figure 8. Relative stiffness (ultrasounds) rela-
ted to % vol. spacer.

la influencia de una membrana exterior densa o la direc-
cién de espumacion. Para espumas de mayor densidad,
la extensién o compresién de las aristas de las celdillas
modifican su curvatura por lo que, al variar el meca-
nismo de deformacién, es de esperar una desviacion res-
pecto al modelo propuestol??). Este serfa el caso de los
materiales desarrollados en el presente trabajo; Como
la densidad relativa se relaciona con la porosidad, P,
por la ecuacién (2), un aumento de porosidad implica
una disminucién de la densidad relativa.

P=1-p, )

Por lo tanto la densidad relativa para las mues-
tras sinterizadas con espaciador presenta valores situa-
dos entre 0,5 y 0,3. La ecuacién (1) se extiende a
estos valores, hallando una relacién inversamente

proporcional entre la densidad relativa y las propie-
dades de rigidez y resistencia a compresion y flexion.

Una vez conocidas las propiedades mecénicas de los
materiales desarrollados, conviene valorar la eficacia
del método de procesamiento. En la tabla V se aportan
datos de propiedades mecanicas de huesos corticalesl®
13,21y22] Para los cuatro huesos corticales (fémur, tibia,
radio y himero) los datos aportados son los siguientes:
La rigidez oscila entre 12 y 27.4 GPa; La resistencia a
flexién se encuentra en torno a 100 MPa; La resisten-
cia a compresion oscila entre 114 y 206 MPa depen-
diendo del hueso ensayado. Por lo que para garantizar
una buena integracién del implante y un adecuado fun-
cionamiento en uso, la rigidez de los materiales tiene
que ser parecida a lo comentado, mientras que la resis-
tencia a compresién ha de ser superior a 150 MPay la
resistencia a flexién mayor de 100 MPa.

En la figura 9 se representan las tres propiedades
mecanicas (rigidez medida por ultrasonidos, resistencia
a compresién y resistencia a flexién), obtenidas para

Tabla V. Propiedades mecanicas de diferentes
huesos corticales de cuerpo humanol”- 9. 17y 18]

Table V. Mechanical properties of several
cortical bones of human body!” 9 17 and 18]

Hueso E (GPa) s, (MPa) s.(Mpa)
Fémur 12-27,4  167-206
Tibia 14-18,1 130-201 100
Radio 12-18,6  114-200
Humero 17,2 132
—=—Rigidez Ti
—— Rigidez Ti6AI4V

—+— Resist. comp. Ti

—— Resist. comp. Ti6AI4V
-x- Resist. flex. Ti

—-—- Resist. flex. TIGAI4V

20 '.\\ 1000

15 e 750

10 ’\<§§.‘ 500
5 *eiTnm \§. 250

Rigidez (GPa)
(edN) o 0 0

0 T T T T
55 60 65 70 75 80 85

% Bicarbonado Sédico

Figura 9. Propiedades mecanicas en funcion de
% vol. de espaciador.

Figure 9. Mechanical properties related to % vol.
spacer.
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cada material, en funcién de la cantidad de espaciador
utilizado. Se observan valores de estas propiedades que
se acercan a lo buscado para un material de implante,
si bien los materiales m4s porosos, con un 80 % en volu-
men de espaciador, poseen valores de resistencia infe-
riores a lo buscado. Existe otro tipo de implantes ¢seos
para huesos esponjosos que requieren un valor inferior
de las propiedades comentadas, por lo que podria bus-
carse una nueva alternativa a la produccién estos
implantes, con espumas metdlicas producidas por via
pulvimetaldrgica.

4. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se han desarrollado materiales
porosos de titanio y la aleacién Ti6Al4V, mediante via
pulvimetalirgica por sinterizacién con espaciador. Se
ha encontrado una relacion lineal entre la porosidad
obtenida y la cantidad de espaciador utilizada para el
procesado de los materiales, garantizada cuando la poro-
sidad es superior al 50 %.

Las propiedades mecénicas de los materiales obte-
nidos se han medido con el fin de garantizar el uso de
los mismos como implante. Se han utilizado ensayos de
compresion y flexion, ademds de medir la microdureza
de las muestras y la rigidez por ultrasonidos. Excepto
para las microdurezas, las propiedades mecénicas obte-
nidas presentan una relacién con la porosidad, siendo
de menor magnitud cuanto mayor es la cantidad de
porosidad del material.

La mayoria de los materiales procesados presentan
propiedades mecdnicas adecuadas para su uso como
implante de huesos corticales. Las aleaciones més poro-
sas no cumplen con las expectativas, aunque se podrian
aplicar a implantes de huesos con menores exigencias
mecénicas, como son los huesos esponjosos.
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