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RESUMEN
Palabras clave Las soluciones que la medicina moderna brinda ante las enfermedades 6seas han propi-
recubrimientos bioactivos; hidroxiapatita; tita-  cjado que las ciencias contemporaneas dediquen cada vez mas esfuerzos al desarrollo

nio; aplicaciones biomédicas de biomateriales que mejoraren la capacidad funcional del individuo y su calidad de vida.

Uno de los puntos criticos que se requiere superar es conseguir la fijacion satisfactoria
entre implante y tejido 6seo. Sobre esta base, el objetivo del trabajo consistié en el desa-
rrollo de una tecnologia novedosa para obtener recubrimientos ceramicos de hidroxiapa-
tita sobre titanio (Ti) y su aleacién Ti6Al4V, utilizada en cirugia osteoarticular, combinando
el método de sol-gel con una cristalizacion por tratamiento térmico a presion reducida,
a bajas temperaturas. Los resultados del trabajo demostraron que con estos métodos
se obtienen recubrimientos uniformes de hidroxiapatita con caracteristicas texturales
de porosidad controlada, mejor adherencia y efecto protector al fenémeno de la corro-
sion, propiedades requeridas para su uso en implantes 6seos. Ademas, los ensayos de
citocompatibilidad in vitro demostraron que los materiales obtenidos no son citotoxicos.
Por otra parte, la obtencién de piezas de titanio poroso recubiertas con hidroxiapatita,
garantiza el equilibrio biomecanico y biofuncional, asi como la obtencion de la porosidad
de tamafio adecuado (=700 um, 40-50 %vol) de tipo interconectada, permitiré el creci-
miento del hueso hacia el interior del implante y el transporte del fluido fisiolégico. Sobre
la base de los resultados de caracterizacion quimico-fisica, la morfologia, la adherencia
y laimpedancia de los sistemas obtenidos, los recubrimientos de hidroxiapatita, ademas
de sus propiedades de biocompabilidad, sirven como capa protectora al fenémeno de la
corrosién haciendo promisorio el sistema para posibles aplicaciones biomédicas como
protesis ortopédicas.




Durante las ultimas décadas, los materiales sintéticos se
desarrollaron al nivel que se utilizan actualmente en el rem-
plazo y restauracion de tejidos danados. En ortopedia, el uso
de implantes metdlicos ha mejorado significativamente la
calidad de vida de los pacientes, aunque, a pesar de las in-
novaciones en los materiales utilizados, su promedio de vida
util sigue siendo de 10 a 20 afos. Uno de los puntos criticos
gue se requiere superar es conseguir la fijacion satisfactoria
entre implante y el tejido. En los ultimos afios, los mayores
esfuerzos estan encaminados hacia la busqueda de una so-
lucion a dicho problema, y son prometedores los resultados
alcanzados con distintos tipos de recubrimientos de hidroxia-
patita (HAp), especificamente el desarrollo de recubrimientos
mediante técnicas de tipo sol-gel.

Sobre la base de lo expuesto, nuestro objetivo consistio
en realizar investigaciones de un método novedoso que posi-
bilitara el disefio futuro de una tecnologia para la obtencion de
recubrimientos continuos y homogéneos de HAp, de interés
en cirugia osteoarticular. Especificamente, preparar derivados
de HAp mediante procesos de sintesis sol-gel y cristalizados
por tratamiento térmico a presion reducida, sobre superficies
de titanio (Ti) o su aleacion Ti6Al4V. Asi mismo, determinar
la adherencia del sistema metal-recubrimiento de HAp y su
comportamiento frente a la corrosion en disoluciones de si-
mulacion de los fluidos bioldgicos, y estimar la citotoxicidad y
adhesion de osteoblastos.

Lo novedoso del trabajo estriba en que, con la combina-
cion de la metodologia sol-gel y la cristalizacion posterior de
la capa con tratamiento térmico a presion reducida, se obtie-
nen recubrimientos uniformes con caracteristicas texturales
controladas. Esto le conferirle al sistema mayor rugosidad
y mejores propiedades protectoras frente al fendmeno de la
corrosion. Ademas, se estudio el procedimiento de recubri-
miento propuesto sobre sustrato de Ti poroso. Se destaca la
importancia en la aplicacion del tratamiento térmico a presion
reducida y bajas temperaturas, ya que no solo implica ahorro
energético, sino que se evitarian posibles transformaciones
de fases en la aleacion de titanio que provocan pérdida de la
adherencia del recubrimiento y el fracaso como material de
implante.l"

Obtencioén del gel de hidroxiapatitay
determinacion de las condiciones de
tratamiento térmico

Dado que la aleacion Ti6Al4V experimenta transformacio-
nes de fase aproximadamente a los 470 °C, se requiere que
cualquier tratamiento térmico esté por debajo de esta tempe-
ratura pero que garantice la completa cristalizacion de la HAp.
02 En |a literatura consultada se encuentran escasos reportes
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en el estudio de la HAp por técnicas termoanaliticas, dado que
su termogravimetria muestra diferentes etapas solapadas, lo
que dificulta la interpretacion de la transformacion. Los resul-
tados de analisis térmico a velocidad controlada indican con
claridad las diferentes etapas por las que transcurre la termo-
lisis, por lo que se plantea que el tratamiento térmico optimo
para la obtencion de recubrimientos de HAp es de 450 °C por
5 h a presion reducida. 19

Valoracion de los recubrimientos de
hidroxiapatita obtenidos sobre la aleacion
Ti6Al4V

La composicion y morfologia de los recubrimientos se
caracterizd por técnicas de espectroscopia infrarroja de
transformada de Fourier (FTIR), difraccion de rayos X (DRX)
y microscopia electrénica de barrido (MEB) con analisis de
energia dispersiva de rayos X (EDX), cuyos resultados mos-
traron que las capas correspondian a la HAp cristalina con un
grado de cristalinidad del 89,5 %.04

Los resultados MEB del recubrimiento mostraron la for-
macion de cristales en forma de ramilletes, estructura tipica
de las apatitas. Ademas se aprecia que la capa es de morfo-
logfa homogénea, porosa (poros de 5 a 10 um), sin grietas ni
discontinuidad en la superficie del sustrato metalico (figura
1A), con un grosor de aproximadamente 66 ym en toda la
capa (figura 1B). Tal morfologia es una ventaja para la circu-
lacién del fluido fisioldgico. En la figura 1C) se muestra una
micrografia detallada del corte metalografico y la interfaz me-
tal-recubrimiento. Lo observado sugiere que las capas de HAp
se adhieren firmemente al sustrato a través de un proceso
mecanico que favorece la interaccion quimica del TiO, super-
ficial con la HAp.[354

Adherencia o fuerza de cohesion

Los valores obtenidos para la resistencia a la traccion o ad-
hesidn, fueron de 29 +4 MPa, que concuerdaN con lo reportado
porlanorma ASTM F 1044-99. Standard Test Method for Shear
Testing of Calcium Phosphate Coatings and Metallic Coatings.
Si se considera la sencillez del método de recubrimiento em-
pleado y la apreciable adherencia interfacial de las capas apa-
titicas obtenidas, se puede plantear que ello brinda un enfoque
prometedor en la modificacion de superficies de implantes car-
ga-esfuerzo dirigidas a aplicaciones ortopédicas. "

Ruptura por corrosion

Los estudios de corrosion se realizaron siguiendo la nor-
ma ASTM G-78, y no result¢ significativa la corrosion. La es-
pectroscopia de impedancia electroquimica se aplico en la




Fig. 1. Microscopia electronica de barrido de los recubrimientos: A) superficie, B) corte metalogréafico y C) detalle del corte.

evaluacion de propiedades de proteccion contra la corrosion
del sistema recubrimiento HAp/Ti6Al4V. Este estudio demos-
tré un incremento de la estabilidad a la corrosion durante los
15 dias de la inmersién en una solucién agresiva como es el
fluido bioldgico simulado, debido a la naturaleza protectora de
las capas de HAp sobre la aleacién de Ti6Al4V y a su funcion
como barrera 16810

Citotoxicidad y adhesion de osteoblastos

El ensayo de citotoxicidad realizado de acuerdo con la
ISO 10993-5:1999 (Biological evaluation of medical devices
- Part 5: Tests for in vitro cytotoxicity) mostré que los recubri-
mientos de HAp sobre Ti6Al4V no afectan la viabilidad de las
células evaluadas, con lo que quedd demostrada su citocom-
patibilidad."! Se muestran en la figura 2 las micrografias de
las células de preosteoblastos de fémur, sembradas sobre la
aleacion de Ti6Al4V recubierta por sol-gel. Aparentemente, to-
das las capas de HAp presentan una buena biocompatibilidad
porque las células vivas de osteoblastos se adhieren (se ob-
servan filopodios y pseudépodos) y se propagan sobre todo
el recubrimiento, dado por la biocompatibilidad de la HAp, la

Fig. 2. Microscopia electronica de barrido: las células
cultivadas sobre la aleacion de Ti6Al4V recubiertas
por HAp.

rugosidad y la porosidad de la superficie que le brinda sitios
para el anclaje y crecimiento a las células. 819

Recubrimiento de una protesis comercial

A partir de los resultados obtenidos, un vastago femoral
de implante de cadera comercial fue recubierto con el proce-
dimiento detallado en esta investigacion. Se observo un re-
cubrimiento uniforme y, en términos cualitativos, con la mis-
ma adhesion al sustrato metalico que para las muestras de
TibAl4V, lo que indica el éxito del recubrimiento de HAp por el
método sol-gel. 14

Recubrimiento de titanio poroso

Muestras porosas de Ti grado IV fueron obtenidas por la
técnica de space-holder, y se consigui¢ un adecuado balance
entre rigidez y fuerza mecanica. Posteriormente, se deposita-
ron capas de HAp mediante la metodologia descrita antes en
este trabajo. Los andlisis de FTIR y DRX demostraron la crista-
linidad de fase y la homogeneidad en la composicion quimica
correspondiente a la HAp. El recubrimiento obtenido fue poro-
so, sin evidencias de agrietamiento. Los poros estan interco-
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nectados en una red ininterrumpida, recubiertos por HAp. La
satisfactoria cristalinidad y adherencia entre el recubrimiento
y el sustrato sugieren su conveniencia para aplicaciones de
carga-esfuerzo.n?

En conclusion, se desarrollé una metodologia que garan-
tiza la obtencion de recubrimientos de HAp cristalina. El em-
pleo de la técnica de analisis térmico a velocidad controlada
demostré que la temperatura 6ptima de tratamiento térmico
para la cristalizacion completa de la HAp es de 450 °C, du-
rante 5 h a presion reducida. A partir de todos los resultados
analizados y discutidos se plantea que, al combinar el método
sol-gel y la cristalizacion por tratamiento térmico a presion re-
ducida (bajas temperaturas de tratamiento térmico), se obtie-
nen recubrimientos uniformes con caracteristicas texturales
controladas, ademds de evitarse posibles transformaciones
de fase en el titanio o Ti6AI4V con la consecuente pérdida de
la adherencia del recubrimiento. El recubrimiento de HAp so-
bre el sustrato metalico confiere al implante adecuadas pro-
piedades de citocompatibilidad expresada en la adherencia
de las células vivas de osteoblastos y su propagacion sobre
todo el recubrimiento. Este resultado hace promisorio el siste-
ma recubrimiento hidroxiapatita/sustrato metalico para posi-
bles aplicaciones biomédicas, como las proétesis ortopédicas.

Los resultados presentados son de gran novedad e im-
portancia en el area de la ciencia de los materiales. Han sido
publicados 10 articulos en revistas internacionales, 8 de ellos
de la Web of Science y un capitulo de libro. Ninguno de los
articulos o resultados de investigacién que sustentan esta
propuesta ha servido de argumento a propuestas de Premio
Nacional de la Academia de Cuba en afos anteriores.
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