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Resumen: En el sector de los biomateriales ha habido un gran avance en el desarrollo de materiales porosos para
utilizarse en la reconstruccion y regeneracion 6sea. En el presente estudio se ha utilizado la energia solar concentrada
(ESC) en la sinterizacion de espumas de titanio de 60, 70 y 80% de porosidad fabricadas mediante la técnica
pulvimetalUrgica del espaciador. La sinterizacion se ha llevado a cabo en un horno solar parabdlico de 2 kW del
laboratorio PROMES-CNRS (Odeillo, Francia). Se han obtenido espumas completamente sinterizadas, con la porosidad
prefijada y con una distribucion de la porosidad adecuada para su utilizacién en aplicaciones biomédicas de implantes
6seos. Ademas, gracias al efector fotoactivador del uso de la ESC los tiempos de tratamiento se han reducido
considerablemente con respecto a la sinterizacion convencional (30 minutos vs 10 horas) y el tratamiento se ha podido

Ilevar a cabo en atmosfera inerte de argdn.
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1. INTRODUCCION

En los dltimos afios se ha realizado un gran esfuerzo en
la investigacion y desarrollo de nuevos biomateriales
para su aplicacion en la ingenieria de tejidos y
regeneracion  6ésea. Los  materiales  metalicos
biocompatibles son buenos candidatos para este tipo de
aplicaciones debido a su alta tenacidad, ductilidad y
capacidad de soportar cargas. De entre ellos, es
conocido que el titanio cumple con los requerimientos
necesarios para este tipo de aplicaciones, gracias a su
buena biocompatibilidad y a su capacidad de soportar
cargas de compresion, sin embargo, su principal
desventaja es su elevada rigidez, ya que un médulo de
elasticidad elevado (~105 GPa) respecto al del hueso
humano (~10-40 GPa) puede originar problemas de
reabsorcién 6sea debido a un efecto de apantallamiento
de tensiones. La fabricacién de materiales porosos, tales
como espumas, permite mejorar la biocompatibilidad
mecanica, disminuyendo el mddulo de elasticidad del
titanio acercandolo al del hueso, asi como facilitar la
osteointegracién (crecimiento del hueso a través del
material). Entre los requerimientos concretos que se
exigen a una espuma de titanio para que pueda utilizarse
como material biocompatible estdn que presente una
resistencia a la compresion mayor de 150 MPa, una
porosidad de al menos 20% en volumen y que el tamafio
de poro sea superior a 100 um [1].

Son muchos los métodos descritos en la literatura que se
pueden utilizar para la produccion de espumas de titanio
[2]. De entre ellos, la utilizacion del método
pulvimetalirgico del espaciador permite obtener tras la
etapa de sinterizacién materiales con propiedades
similares a las del hueso con una porosidad bien
distribuida, abierta e interconectada.

En estudios previos realizados por los autores en titanio
y sus aleaciones, se ha comprobado que el uso ESC
permite una importante reduccion de los tiempos de
tratamiento, un abaratamiento de los costes de
procesado y en muchas ocasiones la mejora de las
propiedades mecanicas en la realizacién de tratamientos
superficiales de nitruracion, en procesos de sinterizacién
y en soldaduras [3-5]. En base a estos buenos
resultados, y con la intencion de seguir promoviendo el
uso de energias renovables como instrumento para el
procesado y mejora de los materiales, en el presente
trabajo se ha empleado la ESC en la sinterizacion de
espumas de titanio fabricadas mediante la técnica
pulvimetaltrgica del espaciador.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se han fabricado espumas mediante la técnica del
espaciador (Figura 1). Se parti6 de polvo de Ti c.p. de
morfologia irregular y de tamafo de particula inferior a
53 um (Figura 2). Debido a su gran facilidad para ser
eliminado mediante disolucion en agua, como
espaciador se ha empleado NaCl con un tamafio de
particula inferior a 600 um. Para favorecer el proceso de
mezclado se ha utilizado como ligante una disolucion de
alcohol polivinilico (PVA). Se disefiaron espumas de
tres porosidades distintas, utilizando diferentes
proporciones de NaCl (60, 70 y 80% vol.). Las mezclas
se fabricaron cuidadosamente de forma mecénica, tras
afiadir las proporciones mostradas en la Tabla 1.

Tras obtener las mezclas, a continuacion, se fabricaron
piezas de 16 mm de diametro y 5 mm de espesor
utilizando una compactadora uniaxial y una presién de
compactacion de 300 MPa. Una vez obtenidas las piezas
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en verde, el ligante fue eliminado térmicamente en una
mufla Carbolite CWF 11/5, programando un ciclo de
calentamiento a 100 °C durante 2 horas seguido de un
calentamiento a 400 °C durante 2 horas mas. A
continuacion el NaCl se elimind en agua a 80 °C durante
18 horas utilizando un bafio de arena. Por Gltimo, las
muestras se sinterizaron en un horno solar parabélico de
eje vertical de 1.5 m de diametro y 2 kW potencia
situado en el laboratorio PROMES-CNRS (Odeillo,
Francia), introduciéndolas en una camara de reaccién
transparente a la radiacién solar que se situ6 en la zona
focal del horno, tal y como se muestra en la Figura 3.
Con el fin de evitar la oxidacion de las muestras, las
sinterizaciones se llevaron a cabo en atmosfera inerte de
argon.

Espaciador Polvo metélico Ligante
NacCl Tic.p. PVA

Mezcla

Compactacion
Uniaxial

Eliminacién
Ligante

Eliminacion Sal

SINTERIZACION

Figura 1. Esquema del proceso de fabricacion de las
espumas.
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Figura 2. Polvo de titanio.

Durante los ensayos se registrd la temperatura mediante
un termopar tipo K colocado en la parte posterior de la
probeta. La velocidad de calentamiento se reguld con
una persiana que permite lograr el perfil de
calentamiento deseado. Con el fin de homogeneizar la
temperatura en la muestra y disminuir los gradientes
térmicos entre caras, el ciclo térmico empleado consistio
en el uso de diferentes mesetas de calentamiento hasta

alcanzar la temperatura maxima de sinterizacion (950
°C). El tiempo total del ciclo fue de aproximadamente
30 minutos. En la Figura 4 se presenta como ejemplo
uno de los registros adquiridos tras la sinterizacion de
una de las espumas.

Tabla 1. Mezclas fabricadas

Porosidad (% vol.) | Titanio (g) | NaCl (g)
60 1,809 1,327
70 1,357 1,548
80 0,905 1,769

Figura 3. Detalle del montaje experimental durante uno
de los ensayos.
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Figura 4. Registro de temperatura durante sinterizacion.

La caracterizacion de las espumas sinterizadas se llevo a
cabo mediante microscopia electronica de barrido
(SEM) y analizando la porosidad de las muestras. Las
medidas de densidad se tomaron siguiendo el método de
Arquimedes sumergiendo las probetas en agua
destilada, y la porosidad total e interconectada se
calculé a partir de estas medidas en base a la Norma
ASTM C 373-88.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Tras la compactacion y la sucesiva eliminacion del
ligante y la sal, las espumas de titanio se sinterizaron
con éxito utilizando energia solar concentrada. Una vez
sinterizadas, las espumas presentaron una buena
integridad geométrica, con los bordes bien delimitados y
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una porosidad homogéneamente distribuida por toda la
superficie (Figura 5).

Figura 5. Espuma sinterizada de 60% de porosidad.

En la Tabla 2 se presentan los valores de porosidad
logrados en las diferentes espumas, los cuales aunque
muy proximos son algo inferiores a los valores con los
que fueron disefiadas inicialmente. Se puede observar
que hay una mayor desviacién en los valores
correspondientes a las muestras con el 80 % de
porosidad, lo que puede deberse a la pérdida de material
durante su manipulacion en las distintas etapas de
procesado ocasionada por la menor resistencia de éstas.
Los valores de porosidad interconectada obtenidos
cubren el objetivo planificado, siendo de entre ~55 y
75%, por lo que son valores muy superiores a 20% que
es el minimo requerido para tener propiedades
mecénicas adecuadas y favorecer la osteointegracion

[1].

Tabla 2. Porosidad de las muestras sinterizadas

%\Vol. | Porosidad total | Porosidad interconectada
NaCl (%) (%)
60 57,08 55,99
70 69,08 68,72
80 75,38 74,62

Con el fin de evaluar el tamafio y tipo de porosidad
obtenida las muestras se analizaron mediante
microscopia electronica de barrido. En las micrografias
recogidas en la Figura 6 (a-c) se aprecia un aumento de
la porosidad de las espumas, inicialmente disefiadas con
porosidades de 60, 70 y 80% de porosidad. En todos los
casos la porosidad generada es muy homogénea y
consiste en poros de aspecto poligonal repartidos
homogéneamente en la superficie de la muestra.
Ademas, los poros estdn  mayoritariamente
interconectados entre si, creando una porosidad
mayoritariamente abierta, tal y como se puede observar
en la Figura 6 (d) en la que se muestra con mas detalle
la porosidad superficial.

Del andlisis a lo largo del espesor de la probeta en la
superficie de corte, se ha podido observar que
independientemente del grado de porosidad obtenido,
todas las probetas estan perfectamente sinterizadas y
constituyen espumas solidas y muy porosas tal y que
como se puede ver en la Figura 7 (a-c) para las espumas
con diferentes porosidades. El tamafio de los
macroporos varia entre 100 y 600 upm, que se
corresponde con el tamafio de los cristales de NaCl
incluidos inicialmente, por lo que durante el procesado
de las espumas no se ha producido la aglomeracién o
reduccion de los cristales de NaCl, lograndose tamafios

muy superiores a 100 um que es el minimo requerido
para favorecer la vascularizacion que promueve la
osteointegracion.

WD14mm  SS50 500pm

(@)

WD14mm  SS50

(b)

SEl  15kV WD13mm  SS50

SElI  15kV WD14mm  SS50 x1,000 10pm

(d)

Figura 6. Micrografias de SEM de las muestras
sinterizadas (a) 60% porosidad, (b) 70% porosidad y (c)
80% porosidad. (d) Detalle de la porosidad superficial.
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Figura 7. Micrografias de SEM de la seccion
transversal de las muestras sinterizadas (a) 60%
porosidad, (b) 70% porosidad y (c) 80% porosidad.

Analizando con mas detalle uno de los macroporos
(Figura 8) se puede observar que en su interior presenta
una gran cantidad de microporos de tamafios
comprendidos entre 1 y 10 pum. Poros de estos tamafios
mejoran las estructuras ya que crean condiciones
hipdxicas e inducen la formacion osteocondral antes de
la osteogénesis y su sucesiva osteointegracion [6].
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SEl  20kV WD18mm  SS35 x200 100pm

Figura 8. Detalle de macroporo y microporos internos.

4. CONCLUSIONES

» Se ha comprobado la viabilidad del uso de la energia
solar concentrada en la sinterizacion de espumas de
titanio procesadas mediante la técnica pulvimetaltrgica
del espaciador.

+ Se han obtenido espumas completamente
sinterizadas, en un tiempo muy inferior al necesario con
sinterizacion convencional (30 minutos vs 10 horas) y
sin la necesidad de emplear vacio, siendo efectivo el
proceso en atmosfera inerte de argon.

+ Las espumas obtenidas presentan la porosidad
prefijada y su distribucién (macroporos y microporos)
es adecuada para su utilizaciébn en aplicaciones
biomédicas de implantes 6seos.
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