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INTRODUCCION

Los intentos de sintetizar materiales sustitutos del hueso para
aplicaciones clinicas, que sean fisiolégicamente tolerables,
biocompatibles y estables a largo plazo, continua siendo una linea de
investigacion de gran interés.

El hueso presenta unas propiedades fisicas y mecdanicas poco
usuales.

Los biomateriales comprenden todos los materiales naturales o
sintéticos que van a ser utilizados en aplicaciones médicas y que van
a interactuar con los sistemas vivos.

Los biomateriales se implantan con el objeto de remplazar y/o
restaurar tejidos vivientes y sus funciones, lo que implica que estan
expuestos de modo temporal o permanente a fluidos del cuerpo.

Materiales sintéticos usados para implantacion: metalicos,
ceramicos, poliméricos y compuestos.



INTRODUCCION
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La primera evidencia de un enlace directo entre el hueso y un
vidrio fue descubierta por Hench y sus colaboradores a inicios
de la década de los 70. En sus estudios demostraron que
algunos vidrios del sistema Na20-Ca0-Si02-P20s5 se enlazaban
espontaneamente al hueso sin la aparicion del tejido fibroso a
su alrededor, estos materiales actualmente son conocidos
como Bioglass




INTRODUCCION

CONSIDERACIONES QUE DEBEN SATISFACER LOS
BIOMATERIALES

Ser quimicamente inertes

Biocompatibles

Sufrir la minima degradacion mecanica y ambiental
Propiedades mecanicas satisfactorias: tension, compresion y

corte

Deben ser procesables facilmente por los métodos de
manufactura convencionales

No deben ser toxicos y cancerigenos

Deben ser esterilizables, sin que sufran alteraciones en su
forma o propiedades

No deben provocar reacciones inflamatorias ni alterar los
fluidos biolodgicos.



INTRODUCCION

Un material bioactivo es aquel que al entrar en contacto con los
fluidos fisiologicos del organismo no es rechazado.

Algunos biomateriales son los vidrios y las vitroceramicas, estos
estan compuestos fundamentalmente por 6xidos de silicio, calcio
y fosforo.

La bioactividad de vidrios y vitroceramicas esta dada por una
serie de reacciones superficiales que involucran:

Intercambio de iones alcalinos, rompiendo enlaces Si-O-Si y
generando grupo de silanoles (Si-OH),

Regeneracion de la capa de silicio,

Precipitacion de iones calcio y fosfato en la superficie,
Cristalizacion de una capa de hidroxiicarbonato de apatita
Union al tejido vivo.



INTRODUCCION

VIDRIOS: son fabricados principalmente a partir de silice fundida
a altas temperaturas, se dice que es una sustancia amorfa
(desordenados o poco ordenados), porque no es ni un sdélido ni un
liquido (liquido sobreenfriado), son inorganicos, que se ha
enfriado a una condicion rigida sin cristalizarse

PROPIEDADES MECANICAS DE LOS VIDRIOS

La resistencia a la flexion:
Resistencia a Resistencia a la vidrio pulido y recocido

la compresion tensién entre 30 40 MPa

1000 MPa y 55 MPa Vidrio templado
120 a 200 MPa

AUTOR MODULO DE RUPTURA (MPa)




INTRODUCCION

VITROCERAMICAS

v/ Se obtienen a partir de los vidrios mediante un proceso térmico de
desvitrificacion (cristalizacion), controlando las temperaturas de nucleacion
y crecimiento

v'La desvitrificacidn consiste en mantener un vidrio a una temperatura
especifica dentro del intervalo de transformacion y debajo de Ila
temperatura del liquido, durante un tiempo muy largo, para impulsar el
crecimiento de cristales

v’ La desvitrificacion de un vidrio depende, ademas de otros factores
estructurales y composicionales, de su comportamiento termodinamico y
cinético.

v’ Existen dos tipos de procesos de desvitrificacion:
*Proceso petrurgico: se obtiene una cristalizacion de tipo eutéctico.

*Proceso Vitroceramico: Donde la cristalizacion es de tipo homogénea.




INTRODUCCION

VITROCERAMICAS

Propiedades

Poseen excelentes propiedades térmicas y mecanicas en
comparacion con las ceramicas tradicionales, y en el
campo de los biomateriales se sintetizan con la esperanza
de mejorar las propiedades mecanicas de los vidrios, sus
precursores, pero sin que el tratamiento térmico, o la
adicion de precipitados metalicos, afecte, o reduzca la
bioactividad de los mismos.




INTRODUCCION

PROPIEDADES MECANICAS DE CERAMICAS BIOACTIVAS

Esfuerzo(MPa) M‘;:::Jgde

Bioglass (4SS5) 42
HA 500-1000 115-260

Vitroceramica A-W 1080 220

Vitroceramicas del sistema

MgO-Ca0-Si02-P204 178-213

Vitroceramicas del sistema
Na20/K20-MgO0O-Ca0-SiO2- 140-220
P204-Al203-F

Hueso cortical humano 0,51-0,560




INTRODUCCION

MODELOS DE BIOACTIVIDAD

Desarrollo de modelos que considera, no soélo |Ia
biocompatibilidad del implante, sino que también la diferencia
entre un implante aceptable (RN = 4) y una unién firme (RN > 5).

RN = 88,3875 -0,0116272[SiO,]*> — 0,980188[Na,0] -

1,12306[CaO]- 1,20556[P,0.] -0,560527[B,0,] —2,08689[Al,0,]

Andersson!?3! encontré que los vidrios podrian dividirse en tres
grupos: vidrios inertes con RN < 3, los vidrios compatibles con RN
=4 vy los vidrios verdaderamente bioactivos con RN = 5.



INTRODUCCION

La relacion entre la actividad superficial del vidrio in vivo, y su
composicion también puede describirse a través del indice de
actividad superficial (ISA)

IsA= -8,4 +79,0-[(Na,O + K,0)/SiO,] —1,8-[(Na,O + K,0)?/Si0,]

~ 11,6:[Mg0/si0,] - 9,2-[Ca0/si0,] -4,8:[B,0,/Si0,] +
24,1-[(B,0,)?/Si0,] + 21,9-[P,0./Si0,] - 4,5-[(P,0.)?/SiO,]

La reaccidon in vivo de los vidrios, esta relacionado a un valor
numérico tal que un valor de ISA = 1 corresponde a vidrios
inertes, ISA = 2 representa aquellos vidrios que desarrollan una
capa rica en silice, ISA = 3 son vidrios que desarrollan una
estructura de capas, y un ISA = 4 corresponde a vidrios
bioactivos.



OBJETIVO GENERAL
Evaluar las propiedades mecanicas de vitroceramicas bioactivas

de acuerdo a su composicion quimica

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Determinar las composiciones quimicas a estudiar

Obtencion de los vidrios mediante fusion

Obtencion de las vitroceramicas por medio del tratamiento de
desvitrificacion

Caracterizar las microestructuras presentes en las vitroceramicas
Verificar el grado de bioactividad de los vidrios obtenidos a través
de Microscopia Electrdonica de Barrido

Determinar como varian las propiedades mecanicas utilizando el

ensayo de flexion de tres puntos.



ALCANCE

Con el presente trabajo se persigue investigar las
propiedades mecanicas de los materiales
bioactivos, variando su composicion quimica, de
manera de evaluar sus ventajas y desventajas para
ser usados como implantes médicos



DESARROLLO EXPERIMENTAL

Fusidn 14502C

Cilindricas Vaciado Barras

P. Ceramografica

Ensayo de bioactividad Ensayo s Mecanicos:

v'Ensayo de flexion

Caracterizacion Microestructural: v'Ensayo de Compresion

v'MEB, EDS, DRX v'Microdureza

14



RESULTADOS Y DISCUSION

OBTENCION DE LAS MUESTRAS VITROCERAMICAS
Resultados de los Analisis de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

DSC

Composicion 1
Composicidon 2
Composicion 3

Composicion 4
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Fig. 1 Curvas obtenidas
del ensayo de DSC
para las diferentes
muestras de vidrios
Temperatura 2C estudiadas.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Tabla VII. Temperaturas de las muestras de vidrios
obtenidas por DSC.

Temperatura de
Cristalizacion
(Tc °C)

Temperatura de
Vidrios Transicion Vitrea
(Tg 2C)

518 0,040

Flujo de
Calor (mw)

Flujo de Calor
(mw)

572 0,048

510




RESULTADOS Y DISCUSION

Desvitrificacion de los vidrios

Tabla VIIl. Temperaturas del Tratamiento de
Desvitrificacion

Tratamiento Temperatura (2C) Tiempo (min)




RESULTADOS Y DISCUSION

CARACTERIZACION MICROESTRUTURAL

Microscopia Electrdonica de Barrido (M.E.B)

Caracterizacion Microestructural de las
Vitroceramicas



RESULTADOS Y DISCUSION

Fig. 4-2. Fotomicrografia por M.E.B. de las distintas muestras vitroceramica

VITROCERAMICA 1

AccV Spot Magn Det WD F——————

265.0 kV 5.0 500x BSE 9.6

VITROCERAMICA 3 |

4 v
AccV Spot Magn Det WD F——
25.0kV 6.0 500x BSE 10.0

VITROCERAMICA 2

AccV Spot Magn Det WD F———
26.0 kV 5.0 500x BSE 10.1

VITROCERAMICA 4

AccV Spot Magn Det WD
26.0 kV 5.0 500x BSE 10.0




RESULTADOS Y DISCUSION

Fig. Microanalisis quimicos de las distintas muestras Vitroceramicas

VITROCERAMICA 1

VITROCERAMICA 2 |

VITROCERAMICA 4 |




RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion Microestructural de
las Vitroceramicas sumergidas en el
Fluido Simulado del Cuerpo (FSC)



BIOACTIVIDAD VITROCERAMICA 1
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BIOACTIVIDAD VITROCERAMICA 3
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Tabla X. Espesores de las capas de reaccidn de las
muestras vitroceramicas, después del ensayo de bioactividad

Semanas 1 2 3 4

Vitroceramica

5,31

6,97
87 |17,11/3835| - |10,4738,3510,34
| 54 |3,44 [3569] - 1224]16,22] 7,08 | 28,17




INTENSIDAD (Counts)

INTENSIDAD (Counts)

VI.2.2. Ensayo de Difraccion de Rayos X (

CENTRO DE ASISTENCIA A LA INDUSTRIA CERAMICA
LABORATORIO DE CARACTERIZACION FISICO-QUIMICA DE
MATERIALES CERAMICOS
DIFRACCION DE RAYOS X
MUESTRA: VITROCERAMICA 1
FECHA; 230042010

CODIGO; TESIS MAP UCY
OPERADOR: J. BATISTA

CATODO: Cu (K. 7:1,5418A
FILTRO: Ni

BARRIDO: *25° 26520
VELOCIDAD: 0,02'26/S
'SENSIBILIDAD; 5000 C/S

SUT: 0.2mm
T: 40Ky
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Fig.4.3. Difractograma de la muestra Vitrocerdmica 1

IUT - CAIC
ASISTENCIA A LA TRI
LABORATORIO DE CARACTERIZACION FISICO-QUIMICA DE MATERIALES

CERAMICOS
DIFRACCION DE RAYOS X

MUESTRA: VITROCERAMICA
3

FECHA: 23/0412010
CODIGO: TESIS MAP UGV
OPERADOR: J. BATISTA

CATODO: Cu (Kx). 3:1,56418A

FILTRO: Ni

BARRIDO: *25° 2 65 26

VELOCIDAD: 0,02°26/S

SENSIBILIDAD: 5000 C/S'
C:18

SLIT: 0.2mm

T: 40Ky

el T A

NasCay(SieO18)

25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 30 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55 S6 57 S8 58 60 61 62 63 64 65
ANGULO 20

Fig.4.5. Difractograma de la muestra Vitrocerdmica 3

IUT - CAIC

CENTRO DE ASISTENCIA A LA INDUSTRIA CERAMICA
DE DE MATERIALES

CERAMICOS
DIFRACCION DE RAYOS X

ES:
CATODO: Cu (Ka). %:1.5418A
FILTRO: Ni
BARRIDO: *25° 2 6528
VELOCIDAD: 0,02'26/8
SENSIBILIDAD: 5000 C/S
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IUT - CAIC

CENTRO DE ASISTENCIA A LA INDUSTRIA CERAMICA

ACRONCRPTAL

CERAMICOS
DIFRACCION DE RAYOS X

FILTRO: Ni
BARRIDO: *25° 26520
VELOCIDAD: 0,02°265
SENSIBILIDAD: 5000 C/S
TC:18

SUIT: 0.2mm

T.40Ky
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Fig.4.6. Difractograma de la muestra Vitrocerimica 4




ENSAYOS MECANICOS

v Ensayo de Flexion de tres puntos en una Prensa Hidraulica

Tabla XIl. Resultados del Ensayo de Flexion de tres puntos (S)

Modulo de rotura (MPa)
Prom * desviacion estandar

Vitroceramicas

5 174,080 + 26,559




Tabla XIll. Valores del esfuerzo de Flexidon obtenidos por diversos autores

Esfuerzo de
Muestra
Flexidon (MPa)

Vitroceramicas del sistema MgO- Tadashi Kokubo y
178-213
Ca0-SiO,-P,0. colaboradores [34]

Vitroceramicas con 3%MgO 116 P Alizadeh [3]

Vitroceramicas del sistema
W. Vogel y
Na20/K20-MgO0-Al203-SiO2- 140 - 220
colaboradores 3¢
Ca0O-P205-F

Tadashi Kokubo y
Vitroceramica A-W

colaboradores [37]




v'Ensayo de Compresion

Tabla XIV. Valores Promedios de Resistencia a la Compresion (RC)

Resistencia a la compresion Prom.
(MPa) £ Desviacion S.

Vitroceramicas




v'Ensayo de Microdureza Vickers

Tabla XV. Valores de Microdureza Vickers, de las diferentes muestras
Vitroceramica

Vitroceramica Fase Vitrea Fase Cristalina

396 + 31,4 482 + 87,9
2 | ami295a 513 54,09

3| sy 314889
— 224 + 40,42 456 + 108,66




Figura 4.10. Diferentes doble, (IV) capa tipos de superficies de vidrio. (I) vidrio inerte, (ll)

formacion de capa protectora, (lll) capa protectora no protectora y (V)vidrio soluble.

Tipo |

+

Solucién

Interfase primaria
vidrio-solucion

Vidrio slido
el —

DISTANCIA

Tipo IV

Solucién

Vidrio sélido

destruccién de la capa

" Ataque selectivo,
disolucién total.

Tipo Il

Solucion

Ataque selectivo

Yldrlo solido >

e — -

DISTANCIA

DISTANCIA
Tipo V

Vidrio solido

—

Solucion
Disolucioén
total

DISTANCIA

Tipo 111
Al,0,-5i0, 6 Ca0-P,0;

N\ vidrio seico

~—

Solucién

DISTANCIA




Tabla XI. Microanalisis quimico puntual por EDS de la
vitroceramica 4, inmersa por 2 semanas en el FSC.

Ca




Mecanismo de reaccion de un vidrio reactivo
en contacto con un fluido.

Proceso
v' Intercambio de iones alcalinos del Fé
vidrio (Na?*) con H* de la solucion H—/ﬂ:
fisiologica. ~——"]
v' Formacion de una segunda fase de
disolucion interfacial de la red vitrea, la
cual provoca la ruptura de los enlaces
Si-O-Si con la creacion posterior de
enlaces sinalol (Si-OH) en la superficie
del material.
v proceso de condensacion vy
repolimerizacion del silicio, con
formacion de una capa rica en silice,
v' Migracidénla de iones Ca%ty PO42‘ Fig. 7: Posible mecanismo de reaccion de un vidrio
v Deposicidon de una capa de fosfato reactivo en contacto con un fluido.
de calcio,

PR




COMPOSICIONES DE LAS MEZCLAS
SELECCIONADAS

oMM 4900 49,00 48,00 48,00
NEWeRN 2360 2380 2490 20,00
ozolM 2200 2160 20,80 20,00
NeM 400 380 350 2,00
NoMM 050 060 100 1,00
YKol 09 120 180 1,50
K,O - - - 4,00
- : : 3,50
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CILINDRICO
10 mm de Diametro

12 probetas por composicion

RECTANGULAR
Dimensiones: 30 x 6 x 6 mm

10 probetas por composicion




El fluido se va a preparar de acuerdo a las proporciones
especificadas por Kokubo™ en estudios previos, empleando
reactivos de grado quimico: NaCl, NaHCO,, KCl, K,HPO,.3H,0,
MgCl,.6H,0, CaCl,y Na,SO,.

Se va a disolver en agua destilada ajustando el pH a 7,25 con la
adicion de 50 mM de un TRISMA (tris(hidroximetil)-
aminometano (NH,C(CH,OH),) y 45 mM de acido clorhidrico
(HCI).

v’ Tiempo de duracion del ensayo: 4 semanas

v’ Cantidad de probetas: 3 Muestras por composicidn




w= Ancho de |a probeta

h= Altura de |la probeta

L= Distancia entre 2
puntos de apoyo

Resistencia a la Flexion = 3FL/2w(h)"2

Unidades=MPa

Segun norma ASTM C1161-90
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Estudio comparativo de la bioactividad de diferentes materiales ceramicos
sumergidos en fluido simulado del cuerpo

v' El propdsito de esta investigacion fue comparacion entre la bioactividad de
tres materiales diferentes: vidrios, vitroceramicas e hidroxiapatita porosa.

v’ La investigacion se llevd a cabo sumergiendo muestras de materiales
estudiados en Fluido Simulado del Cuerpo (FSC)

v’ Para las vitroceramicas se observd una capa rica en Siy en CaP

v’ La hidroxiapatita muestra presencia de Ca y P en toda la muestra.




