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Abstract—Commercially pure titanium (c.p. Ti) is one of the
best metallic biomaterials for bone tissue replacement.
However, one of its main drawbacks, which compromise the
service reliability of the implants, is the stress shielding
phenomenon (Young’s modulus mismatch with respect to that
one of the bone) and there are several previous works trying to
solve this problem. One of the alternatives more studied to
solve that problem has been the development of biocomposites
implants and, more recently, fabrication of titanium porous
implants. In this work, porous samples of c.p. Ti Grade 4 were
obtained using conventional powder metallurgy technique and
the influence of the processing parameters (compacting
pressure and sintering temperature) in the microstructure
features (size, type, morphology and percentage of porosity) as
well as in mechanical properties (compressive yield strength
and conventional Young’s modulus) were investigated. The
results indicated that there is an increment in density,
roundness of pores and mean free path between them, as
compacting pressure and/or sintering temperature is
increased. The Young’s modulus and yield strength showed the
same behavior. The better stiffness results, in the central part
of cylindrical samples, were obtained for a uniaxial
compression of 38.5 MPa, using a sintering temperature of
1000 and 1100°C. Evaluation of porosity and Young’s modulus
along a cylindrical sample divided in three parts, showed that
is possible to obtain a titanium sample with graded porosity
which could be used to design implants. This approach opens a
new alternative to solve the bone resorption problems
associated to stress shielding phenomenon.
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L. INTRODUCCION
La degradacion de las Dentro de la comunidad de

investigadores, fabricantes y usuarios de los biomateriales,
es ampliamente reconocido que el titanio comercialmente

puro (Ti c.p.) es una de las mejores opciones para el
reemplazo de hueso, especialmente para implantes dentales
y partes de algunas proétesis articulares. Este hecho se
atribuye a su excelente comportamiento in vivo, el cual es
consecuencia de su adecuado balance entre sus propiedades
mecanicas, fisicoquimicas y biofuncionales. A pesar de
esto, una de sus principales desventajas es el desajuste que
se presenta entre su modulo de Young (~ 110 GPa) y el del
hueso cortical (~ 20 GPa), generando el fenomeno de
apantallamiento de tensiones (stress shielding). Este
desajuste puede comprometer la durabilidad de implantes y
protesis ya que fomenta la reabsorcion dsea debido a la

reduccion en la tension efectiva que actiia sobre el hueso.

Con el propdsito de minimizar esta problematica se han
desarrollado numerosos trabajos, tanto en el campo de los
biocompuestos, como en el ambito de los implantes porosos
de titanio. Sin embargo, estos trabajos no han logrado
satisfacer el equilibrio entre las propiedades mecénicas y
biofuncionales deseadas. Algunos trabajos previos han
mostrado que es posible ajustar la rigidez de muestras de
titanio poroso a la del hueso cortical, a través de diferentes
técnicas de fabricacion [1,2]. Sin embargo, se requieren mas
estudios acerca del efecto global de dicha porosidad en el
comportamiento mecanico de los implantes,
especificamente en la resistencia mecanica y la vida a
fatiga, ademas del conocimiento de las relaciones entre los
parametros de procesamiento y microestructura, con
respecto a las dos propiedades antes mencionadas.

En este trabajo se investiga la influencia de los
principales parametros de la pulvimetalurgia, presion de
compactacién y temperatura de sinterizacion, tanto en la
estructura porosa, como en las propiedades mecénicas del
titanio poroso. El proceso pulvimetalirgico llevado a cabo
consisti6 de una etapa convencional de compactacion,
seguida de la sinterizacion de las muestras de Ti c.p. Grado
4. Este trabajo ha sido desarrollado en el marco de un
proyecto en el cual el objetivo fundamental es evaluar el
posible mejoramiento del equilibrio entre las propiedades
mecanicas y biofuncionales de los implantes de titanio
poroso disefiados para mejorar la oseointegracion, reducir la
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reabsorcion por apantallamiento de tensiones y aumentar la
prevencion del dafio, como unico criterio de disefio
admisible.

II. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

A. Procesamiento de las muestras

La técnica pulvimetalurgica utilizada para la fabricacion
de las muestras porosas consistio del proceso convencional
de compactacion, seguido por la etapa de sinterizacion. El
polvo de Ti c.p. Grado 4 fue previamente elaborado por un
proceso de hidrogenacion/des-hidrogenacion. El tamafio
medio de particula de partida, segun el proveedor (SE-
JONG Materials Co. Ltd., Corea) fue de 23.3 um, con una
composicion quimica equivalente al Ti ¢.p. Grado 4, ASTM
F67-00. Con el propdsito de obtener porosidades entre el
30% y el 50%, para lograr la rigidez buscada de
aproximadamente 20 GPa, las presiones de compactacion
utilizadas fueron de 38.5, 89.7, 147.4 and 211.5 MPa (a
partir de las curvas de compresibilidad del polvo) y las
temperaturas de sinterizacion fueron de 1000, 1100, 1200
and 1300°C durante 2 h. La masa de polvo utilizada para
obtener muestras con las dimensiones adecuadas para los
ensayos de compresion (altura/diametro = 0.8) fue de 5.14
g. La etapa de compactacion de realiz6 a través de una
maquina universal Instron 5505, aplicando la presion
necesaria para la porosidad deseada, seguida por el uso de
una maquina universal MALICET ET BLIN U-30, para
retirar la muestra de la matriz. La velocidad de carga para
compactacion fue de 600 kgf/s, el tiempo de sostenimiento
fue de 2 min y el tiempo para la descarga fue de 15 s, hasta
alcanzar una carga de 15 kgf. El proceso de sinterizacion
fue realizado en un horno ceramico CARBOLYTE STF
15/75/450 con un tubo horizontal usando alto vacio (5x10™
mbar).

B. Evaluacion de la porosidad, densidad y microestructura

La medicion de la densidad se llevo a cabo mediante el
método de Arquimedes con impregnacion de agua destilada
debido a su facilidad experimental y a su razonable
fiabilidad (ASTM C373- 88). La porosidad total e
interconectada se estimo a partir de las mediciones de la
densidad. La estimacion de la porosidad por analisis de
imagen se realizd6 mediante un microscopio optico NIKON
EPIPHOT acoplado con una camara JENOPTIK PROGRES
C3, y a través de un software IMAGE-PRO PLUS 6.2.
Inicialmente, este analisis fue realizado solamente en la
parte media de las muestras cilindricas, ya que alli se
presenta la porosidad mas uniforme. Posteriormente, este
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mismo analisis se extendid6 a lo largo de las muestras
cilindricas, dividiéndolas en tres partes, con el proposito de
verificar el posible comportamiento de material gradiente
en porosidad.

Antes del analisis de imagen, cada seccion fue preparada
apropiadamente  segun una secuencia de  pasos
convencionales (montaje en resina, desbaste y pulido),
seguidos por un pulido mecano-quimico con o¢xido de
magnesio y peroxido de hidrogeno. Las caracteristicas de
porosidad estimadas mediante este método son, la relacion
de aspecto (F;= 474/PE*, donde 4 es el 4rea del poro y PE
es el perimetro experimental del poro) y el camino libre
medio entre poros (A). Para la caracterizacion
microestructural basica se utilizd la microscopia Optica
(MO) y la microscopia electronica de barrido (SEM).

C. Ensayos mecdnicos

Para los ensayos mecanicos de compresion fue necesario
ajustar las dimensiones de la muestra a la norma ASTM E9-
89a (altura/diametro = 0.8). Los ensayos se realizaron con
una maquina universal electromecanica Instron 5505,
mediante una velocidad en deformacion de 0.005
mm/mm-min. Todos los ensayos se consideraron terminados
para una deformacion del 50% vy, después, se calculd, tanto
el modulo de Young, E, como el limite eldstico, oy. La
estimacion del modulo de Young a partir de las curvas
tension — deformacion por compresion, fue corregida con la
rigidez de la maquina de ensayos (87.9 kN/mm).

1. RESULTADOS Y DISCUSION

A. Procesamiento de las muestras

Ninguna de las muestras sinterizadas presentd algin
evento de oxidacion 6 contaminacion del titanio, lo que
indica el papel del alto vacio durante la sinterizacion. Como
se indicd previamente, tanto la caracterizacion como los
ensayos mecanicos, se focalizaron en la parte central de las
muestras cilindricas, debido a la uniformidad en la
porosidad, segin la distribucion tedrica de la tension.
Posteriormente, el analisis se extendio a las otras dos partes
de la muestra inicial, superior e inferior, para evaluar algin
posible comportamiento gradiente.

B. Evaluacion de la porosidad, densidad y microestructura

La Fig. 1 muestra la dependencia de la porosidad total,
con la presion de compactacion y la temperatura de
sinterizacion. Tal y como se esperaba, los valores mas bajos
de porosidad total y mas alta densidad, corresponden para
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los mayores valores, tanto de presion de compactacion
como de temperatura de sinterizacion. Con respecto al valor
guia de porosidad (30% a 50%) para alcanzar la rigidez
deseada, dicha porosidad correspondid a valores de presion
entre 38.5 MPa y 89.7 MPa, para temperaturas de
sinterizacion entre 1000°C y 1200°C, como se aprecia en la
Fig. 1. A partir de esta figura se evidencia que para una
porosidad total entre 30% y 40%, se requiere trabajar
dentro del rango de temperaturas entre 1000°C y 1200°C,
con presiones entre 38.5 MPa y 89.7 MPa. Con relacion a la
porosidad interconectada, esta fue siempre menor a la
porosidad total, mostrando la misma tendencia con respecto
a presiones y temperaturas. Sin embargo, para este caso no
se dispone de una rango de valores deseado ya que ello
dependera de las propiedades elasticas del material que sera
usado como relleno (vidrio bioactivo, polietileno de alta
densidad, etc.).

Con respecto a la evaluacion del comportamiento
gradiente de las muestras porosas, la Fig. 1 muestra como
varia la porosidad a lo largo de las muestras cilindricas, a
partir de las mediciones hechas en las tres partes antes
mencionadas. Notese que se presenta un incremento en la
porosidad, desde la parte superior hasta la inferior,
mostrando un cambio continuo con una baja pendiente, lo
cual podria considerarse como un cambio gradiente en la
porosidad. Cabe mencionar que la comparacion de
porosidades para presiones incrementales y dos
temperaturas diferentes (1000°C y 1200°C), muestra que la
porosidad es mayor para bajas temperaturas, lo cual se
esperaba. Sin embargo, es mas destacable la mayor
sensibilidad de la porosidad a los incrementos de presion,
para bajas temperaturas: las curvas de compactacion estan
mas juntas en la figura para la temperatura de sinterizacion
mas elevada.
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Fig. 1. Comportamiento de la porosidad en funcién de la presion de
compactacion y de la temperatura de sinterizacion; Comportamiento de la
porosidad a lo largo de la probeta cilindrica inicial, medida en tres partes:
superior, media e inferior.

Se debe destacar, igualmente, que el comportamiento de
la porosidad mostrado en la Fig. 1 es razonablemente
consistente con la distribucion teérica de la presion en una
muestra cilindrica sometida a compresion uniaxial. Con
respecto a la relacion entre la porosidad de referencia para
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obtener la rigidez deseada y los resultados en la Fig. 1, esta
claro que los mejores resultados corresponden a los menores
valores de presion y temperatura (38.5 MPa y 1100°C). Sin
embargo, es mas recomendable utilizar el cambio continuo
que presenta la porosidad, superior a inferior, para graduar
el cambio entre un nucleo soélido de titanio y le hueso
cortical, tal y como se discute mas adelante en términos del
cambio en el mdédulo de Young.

En la Fig. 2 se aprecia el comportamiento de los
parametros mas importantes de la porosidad, en términos,
tanto de la presion de compactacion como de la temperatura
de sinterizacion, solo en la parte media de las probetas
cilindricas. A partir de estos resultados se puede notar,
como se esperaba, que los parametros mas importantes,
relacion de aspecto (Fp) y camino libre medio (L), aumentan
para incrementos, tanto de presion, como de temperatura.
Como consecuencia logica, la porosidad se reduce (mayor
rigidez), especialmente por efecto de la presion de
compactacion, ya que la temperatura de sinterizacion tiene
una mayor influencia en Fp. Sin embargo, la caracteristica
mas importante del comportamiento de los poros es la
diferente tendencia de Fry A, para bajas y altas presiones de
compactacion: se observa que para una presion baja (38.5
MPa), un incremento en la temperatura tiene un efecto mas
notorio, tanto en Ff como en A, con poca reduccion de la
porosidad, con respecto a mayores valores de presion (211.5
MPa).

Fig. 2. Morfologia de poros en funcién de presion y temperatura: 1 = 38.5
MPa, 1000°C, Fr= 0.81, 1 = 38.4; 2 = 38.5 MPa, 1300°C, Fy= 091, A =
89.1; 3 =211.5 MPa, 1000°C, F;=0.96,1=176;4 =211.5 MPa, 1300°C,
Fr=097,A=161.7.

Esta tendencia implica que, para mejorar la resistencia
mecanica y la vida a fatiga, con poco efecto en la porosidad
deseada (rigidez), es recomendable trabajar con pequefios
incrementos de temperatura de sinterizacion para los valores
mas bajos de presion de compactacion. Este resultado es
coherente con el mayor efecto que se presenta en Fy, debido
a los incrementos en la temperatura de sinterizacion. Los
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incrementos en la temperatura de sinterizacion, para valores
altos de presion de compactacion, generan poros mas
grandes debido a la coalescencia de los mas pequefios.

C. Ensayos mecdnicos

Las curvas tension — deformacion por compresion de la
parte media del cilindro, para diferentes condiciones de
procesamiento, se presentan en la Fig. 3.
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Fig. 3. Curvas tensién — deformacién por compresion de las muestras
porosas para diferentes condiciones de procesamiento.

A partir de esta figura se verifica que, un incremento en
la temperatura de sinterizacién, para una presion de
compactaciéon fija, implica valores madas altos, tanto en
moédulo de Young, E, como en limite elastico, oy. Sin
embargo, es interesante destacar la sensibilidad diferente de
estas propiedades mecanicas a la temperatura de
sinterizacion, dependiendo de las presiones de
compactacion: se evidencia que, tanto £ como oy, se ven
mas influenciados por aumentos de la temperatura de
sinterizacion, para valores bajos de presion, lo cual es
consistente con la mayor sensibilidad de los parametros de
porosidad (Fry A) a los incrementos en la temperatura de
sinterizacion. Este resultado indica que los parametros F; y
A no solamente pueden afectar las propiedades plasticas de
las muestras de titanio poroso (limite elastico, resistencia
mecanica y resistencia a fatiga), sino también la rigidez de
las mismas.

Notese que, en la misma figura, se aprecia que el
aumento en la presiéon de compactacion, para bajas y altas
temperaturas de sinterizacion, muestra la misma
sensibilidad de £ y oy. En la misma figura también se
observa que los valores de limite eldstico son menores que
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los de una muestra de titanio monolitico (~ 600 MPa),
excepto para los valores mas altos de temperatura de
sinterizacion. Sin embargo, es mas importante establecer
esta comparacion con respecto al limite elastico del hueso
cortical (~ 150 MPa), en cuyo caso los valores
experimentales de las muestras porosas son siempre
mayores.

Con respecto a los valores de modulo de Young
buscados, adecuados para el reemplazo del hueso cortical (~
20 GPa), en la Fig. 3 se aprecia que los mejores resultados
(20 a 25 GPa) corresponden a la presion de compactacion
mas baja (38.5 MPa), con temperaturas de sinterizacion
entre 1000°C y 1100°C, para una porosidad del 40%, en la
parte media de la muestra cilindrica.

IV. CONCLUSIONES

1. Los mejores resultados de mddulo de Young del Ti cp
Grado 4 poroso, para reemplazar hueso cortical (20 a
25 GPa contra aprox. 20 GPa del hueso), se obtuvieron
para los valores mas bajos, tanto de presion de
compactaciéon, como de temperatura de sinterizacion,
38.5 MPa y 1000°C a 1100°C, con una porosidad
aproximada de 40%.

2. Los principales parametros de porosidad, el factor de
forma y el camino libre medio, han mostrado la mayor
sensibilidad a incrementos en la temperatura de
sinterizacion para los valores mas bajos de presion de
compactacion. Esta tendencia fue consistente con el
comportamiento mostrado por el modulo de Young y el
limite elastico, a partir de los ensayos de compresion.
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