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RESUMEN

En el presente trabajo se estudia el disefio de andamios 3D de hidroxiapatita con diferentes porosidades para
ser utilizados como implantes dseos, mediante la variaciéon de algunos de los pardmetros de sinterizacion:
tiempo, temperatura y contenido de porosificador. Asi mismo, fue objeto de estudio, la relacién existente entre
la microestructura obtenida para cada condicién de sinterizacién con las propiedades de compresion de las
probetas. La caracterizacion quimica y estructural se realiz6 mediante las técnicas de espectroscopia de
Infrarrojo y difracciéon de rayos X, mientras que la caracterizacién fisica y morfolégica de las muestras se
realiz6 mediante el método de inmersiéon en liquido, ensayos de compresién y a través de la técnica de
Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) respectivamente, con el objetivo de establecer una correlacion entre
la microestructura, propiedades mecénicas y la porosidad.

Palabras Claves: hidroxiapatita,andamios tridimensionales, reemplazos oseos

ABSTRACT

In the he present work the design of 3D scaffolds of hydroxyapatite with different porosities for applications in bone
implants is studied through the variation of some sintering parameters such as time, temperature and porosifiier content.
Also the relationship between the microstructure obtained for each codition and their mechanical properties was studied.
The chemical and structural characterization was carried out by infrared spectroscopy and x-ray diffraction, while the
physical and morphological characterization of the samples was performed by liquid immersion compression test and
scanning electron microscopy, respectively, with the aim of establishing a correlation between microstructure, mechanical
properties and porosity.

Keywords: hydroxyapatite, three-dimensional scaffolds bone replacments

1. INTRODUCCION

Desde hace varios afios, las investigaciones relacionadas con el desarrollo de implantes de tejidos 6seos, buscan
simular, a través de la implementacién de esquemas de sintesis y procesamiento de materiales, estructuras que
permitan obtener piezas que cumplan con las caracteristicas quimicas, morfoldgicas y de propiedades
mecdnicas, que garanticen el buen desempefio del implante, con la finalidad de reducir la posibilidad de
rechazo por parte del tejido circundante y de promover la aposicion del tejido 6seo. Una de las estrategias
consiste en diseflar andamios tridimensionales que permitan a las células adherirse y guien el crecimiento del
nuevo tejido. En general, para regeneracién dsea los andamios porosos parecen ser los mas apropiados. El tipo,
tamafio e interconectividad de los poros es de vital importancia. Por otro lado la hidroxiapatita (HA) es un
fosfato de calcio (Ca;o(PO4)sOH) con composicion similar a la parte mineral del tejido dseo, es biocompatible y
bioactiva, por lo cual es un material ideal para regeneracion 6sea. El estudio de sus propiedades ha sido de gran
relevancia en los ultimos afios, por su potencial aplicaciéon médica para transplantes 6seos y dentales [1-5]

Muchos métodos se han empleado para el disefio de andamios [6-8]. En todos los casos la importancia de.
propiedades fisicas tales como porosidad, geometria del poro, interconectividad y topografia de la superficie
han sido reportadas como pardmetros criticos para lograr respuestas bioldgicas especificas que afecten la
funcién celular para promover la regeneracion del tejido [9].

En el presente trabajo, se presenta un estudio del disefio de entramados porosos tridimensionales de
hidroxiapatita, para ser utilizada como implantes dseos, mediante la variacién de algunos de los pardmetros de
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sinterizacion: tiempo, temperatura y contenido de porosificador, con el objetivo de establecer una correlacién
entre la microestructura, propiedades mecdnicas y la porosidad.

2. PARTE EXPERIMENTAL
La sintesis de hidroxiapatita (HAp) se realizé utilizando el método de via himeda de acuerdo a ref[10],

Luego se procedid a la preparacién de las mezclas con el PVA (polivinil alcohol), el cual es utilizado como
porosificador, debido a que se volatiliza completamente a las temperaturas de los tratamientos térmicos
seleccionados (aproximadamente su evaporacion se inicia a 250°C). Previamente se hizo pasar el PVA por un
tamiz malla 48. Los porcentajes de porosidad deseados fueron de 25, 50 y 75%, por lo que se mezclaron estas
cantidades de PVA con HAp.

Se utilizaron tres porcentajes en volumen del polimero (25%, 50% y 75%). Luego, se procedi6 a la fase de
sinterizacion, en un horno de mufla Marca Lindberg Serie 1700, con temperatura maxima de calentamiento de
1700 °C, para lo cual se diseiié una matriz de tratamientos térmicos que consta de tiempos comprendidos entre
2,5, 10, 15 y 20 horas y temperaturas de 900, 1000, 1100, 1150, 1250 y 1300 °C, con el fin de disefiar
materiales con diferente grado de porosidad.

Las muestras fueron caracterizadas estructuralmente mediante espectroscopia de infrarrojo con transformada de
fourier (FTIR) y difraccion de rayos X (DRX), y morfol6gicamente microscopia electrénica de barrido (MEB).

Las medidas de porosidad se realizaron siguiendo el procedimiento descrito en la norma ASTM: C 373-72
“Water Adsorption, Bulk Density, Apparent Porosity, and Apparent Specific Gravity of Fired Whiteware
Products”[11], determinadose el volumen de poros abiertos y la porosidad aparente. Se realizaron ensayos de
compresién en probetas cilindricas, con una relacién altura: didmetro igual a dos, siguiendo la norma ASTM
C773-88, “Standard Test Method for Compressive (Crushing) Strength of Fired Whitewhare Materials”[12]

Las caras superior e inferior de la probeta deben ser paralelas por lo que se rectificaron manualmente con papel
abrasivo de SiC N° 600. Se utiliz6 una mdquina traccién/compresion MTS 810. La velocidad de platina
utilizada fue de 3 mm/min.

3. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Los resultados correspondientes a la porosidad abierta o aparente (%Pa) y a la densidad volumétrica (Db), de
las muestras sinterizadas para todas las temperaturas, tiempos y diferentes porcentajes de porosificador y a las
variaciones de porosidad abierta con respecto a la temperatura, para todos los tiempos de sinterizacion y
porcentajes de PV A utilizados, se muestran en la Fig 1.

Para las tres composiciones HAp-PVA, la tendencia de las curvas es diferente para bajos tiempos (2 y 5 horas)
y altos tiempos de sinterizacion (10,15 y 20 horas). Para 2 y 5 horas, las curvas, muestran un ligero aumento en
la porosidad a 1200°C y 1250°C, respectivamente. Este comportamiento se asocia a la transformacion de fase
observada por DRX e IR. Sin embargo, la tendencia observada es la disminucién de la porosidad con la
temperatura de sinterizacién. Para 10,15 y 20 horas, la porosidad disminuye en forma notoria con respecto a la
temperatura, no asi con el tiempo. Este comportamiento se espera para todos los sistemas, debido a que el
aumento de la temperatura promueve la difusién y por tanto el contacto entre las particulas. La disminucién de
la porosidad abierta con la temperatura se acentda para la composicion 75%HAp-25%PV A, variando entre 50%
y 20% aproximadamente para el intervalo de temperaturas comprendido entre 1100°C y 1300°C, mientras que
para la composicién 50%HAp-50%PV A, la disminucién de la porosidad es de aproximadamente 10%, en todo
el intervalo de temperaturas, esto se cumple para ambas composiciones en el intervalo de 10 a 20 horas de
sinterizaciéon. Para la composicion 25%HAp-75%PVA, la disminucién de la porosidad es de 30%
aproximadamente. Este cambio es notable a partir del intervalo de temperaturas comprendido entre 1200°C y
1300°C y entre 15 y 20 horas de sinterizacion. Estos resultados, se relacionan con el alto contenido de
porosificador, que promueve el aumento en la velocidad de contraccién a diferencia de los resultados descritos
para la composiciéon 75%HAp-25%PV A, en la cual la tendencia de la curva se debe al elevado contenido de
HAp, lo que permite una consolidacién mds rdpida debido al incremento en los puntos de contacto entre las
particulas [13].
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Figura 1. Variacién de la porosidad con respecto a las temperaturas de sinterizacion, para cada tiempo y porcentaje de
PVA: a) 75% HAp-25% PVA. b) 50% HAp-50% PVA. c) 25% HAp-75% PVA.

Por otra parte, en el presente trabajo, se busca la obtenciéon de piezas porosas, por lo que incrementos de
porosidad para ciertas condiciones de sinterizacién, no implican resultados desfavorables, aunque debe existir
un compromiso entre la porosidad y la densificaciéon de las paredes de la red porosa. De esta forma se
seleccionan condiciones de sinterizacién donde se obtengan los valores de porosidad requeridos para el hueso
trabecular (50 a 90%) y con densidades relativas inferiores a la unidad, que permitan obtener microestructuras
semejantes al tejido 6seo. Como se puede apreciar en las curvas, para todas las composiciones HAp-PVA, se
obtienen valores altos de porosidad, aunque tomando en cuenta la falta de densificacién alcanzada por las
piezas con el maximo porcentaje de PVA, las composiciones 75% HAp y 50% HAp, presentan las mejores
caracteristicas para ser utilizadas como posibles reemplazos de piezas 6seas.

50% Hap-50% PVA  25%HAp-75%PVA

Figura 2. Fotomicrografias MEB de muestras con diferentes porcentajes de HA/PV A, sinterizadas a 1000°C por 20 h.

La Fig. 2, corresponden a las fotomicrografias de las muestras sinterizadas a 1000°C, 1250°C y 1300°C durante
20 horas, para contenidos de porosificador de 50% y 75%. Se puede observar que a medida que aumenta la
temperatura, la densificacion es mayor. Los tamafios de grano varfan entre 0,5 y 1 pm para la composicién
75% HAp. En los tres casos, se puede evidenciar una estructura de poros interconectados, caracteristica
fundamental deseada en piezas destinadas a implantes dseos.

Las medidas de resistencia a la compresién en estas muestras demostraron que las muestras sinterizadas por
encima de 1250°C y 1300°C, fueron 25 kg/cm’® y 50 Kg/cm®, respectivamente. Los valores reportados de
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resistencia ala compresién para el hueso trabecular [13, 14] se encuentran en el intervalo de 5.1 a 56 Kg/cm®.
Por lo cual las muestras sinterizadas a estas temperaturas presentan caracteristicas de porosidad y resistencia a
la compresiéon similares a las del hueso trabecular, a partir de lo cual se puede considerar que poseen
caracteristicas para ser utilizadas como implantes dseos.

4. CONCLUSIONES

La mezcla de HAp con PVA resulté en muestras, con porosidad en un intervalo comprendido entre 20 % y
70% para los porcentajes minimos y mdximos de porosificador respectivamente.

Se obtuvo una estructura de poros interconectados con tamafio de poros que vario entre 2 a 100 um.

La resistencia a la compresion de las muestras sinterizadas a 1250 y 1300°C, resulto con valores similares a la
del hueso trabecular.

Considerando las caracteristicas de composicion, biocompatibilidad, porosidad y resistencia a la compresion,
los materiales obtenidos se pueden considerar excelentes opciones para ser utilizados como piezas para
reemplazo 6seo
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