Efecto del granallado en la rugosidad
superficial del Ti c.p.

“La imagen se vuelve mids clara cuanto mayor se hace

la distancia. Con la mdxima claridad posible se

distinguen los menores detalles. Es como si, al mismo

tiempo, se mirase por un lelescopio en posicion inversa
Y por un microscopio”

Los anillos de Saturno

W.G. Sebald

2.1. Introduccion

2.1.1. Ambito

La terapia implantolégica ha conseguido ser ampliamente aceptada en la comunidad
odontologica y, como consecuencia, se ha convertido en una alternativa real para la
rehabilitacion de los pacientes parcial o totalmente edéntulos. Este hecho ha sido posible
gracias a los éxitos alcanzados durante los dltimos 25 afios con un amplio nimero de

diferentes tipos de implantes, especialmente aquellos que son roscados y de Ti c.p.
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Actualmente, los esfuerzos de la comunidad investigadora se centran en la mejora de los
resultados tanto a corto como a largo plazo: fiabilidad, durabilidad y reproducibilidad; en
definitiva, mayor eficacia. Estos esfuerzos, dejando a parte la innovacion en las técnicas
quirdrgicas, se han materializado en dos tendencias que persiguen facilitar y extender el uso
de los implantes dentales entre todos los odontélogos [BBLIS]:

(1) Reducir los tiempos de curacion. El reto es conseguir estabilidad funcional del implante

en el menor tiempo posible gracias a una mejor respuesta del tejido dseo; y

(2) Posibilitar la colocacién de implantes mas cortos, es decir, mas manejables y para mas
numero de situaciones. Este hecho genera el reto de fabricar implantes con menor
superficie nominal, pero capaces de alcanzar una estabilidad mecanica satisfactoria, sobre

todo a largo plazo.

Para la mejora de las prestaciones del implante de acuerdo con estas tendencias de

investigacion, la principal estrategia seguida es la obtencion de supetficies rugosas de Ti c.p.

Los primeros estudios clinicos de Predecki y col. [PAS72]; [PSA72] obtuvieron resultados
que motivaron un gran numero de investigaciones sobre la relacién entre rugosidad y
curacién del tejido 6seo. En la actualidad, esta ampliamente aceptado que la rugosidad
superficial de un implante es un factor determinante de su calidad superficial, cualquiera
que sea el material del que esté fabricado o su aplicacion [BUSO1]. Los cambios
topograficos de la superficie tienen influencia significativa en la cascada de eventos que
llevan a la aceptacion del mismo por parte del huésped [BDILO1], desde la adsorcion de
proteinas hasta la mineralizacién de la matriz extracelular del tejido 6seo, pasando por la
adhesion, proliferacion y diferenciacion, tanto de los osteoblastos como de los osteoclastos.
Todo ello conlleva una mayor rapidez en los procesos de curacion y, por lo tanto, una mas

rapida y biolégicamente mas eficaz osteointegracion [WEN90).

Asimismo, el movimiento en la interfaz entre el hueso y el implante impide la curacion del
hueso y, de hecho, promueve la lisis del tejido. La interdigitacion del tejido 6seo con una
apropiada topografia superficial reduce de forma efectiva el movimiento interfacial
[RECI0]; [RECI1]. Este factor promueve la curacion del hueso en contacto directo con el

implante y, como consecuencia, mejora la fijacioén a largo plazo del mismo [RBS99).

De los comentarios previos se deduce que la topografia superficial es una variable
importante en el funcionamiento del implante. Por lo tanto, ésta, en primer lugar, se debe
caracterizar y controlar adecuadamente; y, posteriormente, correlacionarla con la respuesta
biolégica del implante.
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Efecto del granallado en la rugosidad superficial del Ti c.p.

En el caso concreto de los implantes dentales, ya se han llevado a cabo un nimero
apreciable de estudios de caracterizacion de la rugosidad para correlacionarla con la
respuesta z vivo [CRA88]; [WCS90]; [BSS91]; [HBS91]; [GNHI2|; [EJB94]; [GW]95];
[WAA95a]; [WAA9SD]; [WAJ96]; [WAL9G]; [WEN9G]; [CBLI7]; [KNA97]; [PBT97];
[WEA97]; [BNH98]; [CSLI8]; [WH]98]; [BNO99]; [ROE(2]. Haciendo un resumen de los
resultados se puede concluir que, actualmente, hay suficientes evidencias para considerar
que, comparados con implantes pulidos o mecanizados, los implantes dentales de Ti c.p.

microrugosos mejoran la osteointegracion, ya que:
(1) alcanzan de manera mas rapida la osteointegracion,
(2) muestran mayores porcentajes de hueso en contacto directo con el implante, y

(3) aumentan la resistencia al aflojamiento, puesto que se necesitan pares de torsion

supetiores para su extraccion.

Sin embargo, estos estudios no han sido, en la mayoria de los casos, rigurosos con respecto
a la seleccion y el analisis de las técnicas de caracterizacion de la topografia elegidas, ni han
permitido acotar con confianza el rango de rugosidades para las cuales la respuesta
biolégica es la mas adecuada. De todos ellos, solo los llevados a cabo por Wennerberg y
Albrektsson en el Departamento de Biomateriales de la Universidad de Goteborg, han
establecido criterios comunes para la caracterizacion de la topografia de las superficies
[WAU92]. Asimismo, estos autores han referido un posible rango de valores de rugosidad
optimo para la osteointegracion del implante dental [WAA95a]. No obstante, incluso en
este caso, y dada la limitaciéon en el rango de rugosidades estudiado por Wennerberg
durante su trabajo de Tesis Doctoral [WEN9G6], parece necesario un estudio mas detallado
de las variables que influyen en la rugosidad y como ésta influye en la respuesta bioldgica
del tejido 6seo. Asimismo, el muy reciente estudio de Ronold y Ellingsen [ROE02]
también establecié un valor de rugosidad optimo respecto a la fuerza de fijacién del
implante, pero este estudié no caracterizaba con precision la rugosidad y, asimismo, las
diferencias encontradas para las distintas rugosidades fueron claramente no

estadisticamente significativas.

A continuacién se introducen los conceptos de topografia y rugosidad, asi como las
técnicas para su caracterizacion, especialmente la perfilometria de contacto. Asimismo, en
el Apartado 2.1.3 se analizan las variables del tratamiento de granallado seleccionadas para
su estudio en este Capitulo, en particular; y en la Tesis, en general.
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2.1.2. La topografia supetficial y la rugosidad

La topografia se puede definir como la morfologfa o configuracion de una superficie. Se
debe diferenciar entre dos caracteristicas topograficas basicas: la rugosidad y la textura. Sin
embargo, esta Ultima no sera objeto de estudio en este trabajo puesto que representa
cualquier serie de configuraciones (surcos, cantos, crestas, colinas, valles, poros, etc.)
dispuestas deliberadamente por medio de un mecanizado, sinterizaciéon o grabado de la
superficie. Estas configuraciones se distribuyen de forma regular con dimensiones y
distribuciones definidas. Como el granallado no permite obtener este tipo de topografias, el
estudio de las mismas, en nuestro caso, se limita al estudio de la rugosidad.

Todas las superficies contienen irregularidades o asperezas de diferente longitud de onda
que se superponen a la forma de la pieza, que definen su topografia y que se pueden dividir
en tres categorias (Ver Figura 2.1) [THO82]; [BEM89]: (1) rugosidad, (2) ondulacién y (3)
error de forma. La rugosidad incluye las irregularidades de corto alcance en el espacio y la
textura superficial inherente al proceso de fabricacion. La rugosidad esta creada por valles y
picos de amplitud variable y espaciado superior a las dimensiones moleculares. La
ondulacién superficial consiste en irregularidades de la superficie de espaciado superior a la
rugosidad; mientras que el error de forma es una desviacion grande de la forma nominal de
la pieza. Las técnicas cuantitativas de medida de la rugosidad hacen uso de filtros de
correccion de fase, en la mayorfa de los casos de tipo Gaussiano [WEN96], para separar la

ondulacién y los errores de forma de la rugosidad [WHI94].

Error de Forma \

Perfil de la Superficie

Aplicacién de filtro
corrector de fase

(pasa bajos)
\/ Ondulacion

Aplicacién de filtro
( corrector de fase

(pasa altos)

w = Rugosidad

Figura 2.1 Representacion de las diferentes categorias en que se pueden dividir los detalles topograficos de
rugosidad de nna superficie: rugosidad, ondulacion y error de forma.
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Efecto del granallado en la rugosidad superficial del Ti c.p.

Las irregularidades superficiales, y por lo tanto la rugosidad, es el resultado acumulativo de
algunos, o todos, de los siguientes factores: la estructura cristalina, el proceso de
fabricacién, y la ingenierfa de superficies aplicada, como puede ser el ataque acido, el
rectificado, el recubrimiento con proyeccion por plasma o el granallado, por poner algunos

de los ejemplos mas empleados en implantes dentales.

La rugosidad superficial se puede describir y cuantificar por métodos topograficos y se
puede expresar como el resultado de efectuar mediciones sobre el perfil (2D o 3D) de la
superficie. Para ello, existen muchas técnicas de caracterizacion de la rugosidad superficial,
algunas de ellas sofisticadas y otras que sélo proveen de una informacion limitada. A

continuacién, se expone una breve descripcion de algunos de los métodos mas empleados.

2.1.2.1. Métodos de caracterizacion de la rugosidad superficial

En las Figuras 2.2 y 2.3 se detalla una clasificacion de la multiple variedad de tecnologfas
aplicables para la caracterizacion de la rugosidad y en la Tabla 2.1 se presenta un resumen

de las mas utilizadas y significativas, con unos breves comentarios de sus ventajas e

inconvenientes.
Escala
Macro y Micrométrica
1 1 1 |
Métodos Métodos
de Comparacion cuantitativos
) - 1 |
—[ Tactil! ] [ De contacto ] | ( _Optlcos I
sin contacto!
| Friccion? ] Perfilometria’2 —‘ Seccién 6ptica?
—[ Eléctrico? ]
Réplicaz —‘ Perfilometria?
—[ Neumatico! ]
—‘ Interferometria®

Microscopia
confocal laser4

Figura 2.2 Clasificacion de las niiltiples metodologias que se pueden emplear para la caracterizacion de la

topografia de una superficie en la escala macrométrica y/ o micrométrica. Las técnicas que se han empleado en
algiin momento en esta Tesis Doctoral se ven sombreadas. ! [MUM90]; 2 [DAGEG]; 3 [IMADE4]; +

[V1593].
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Escala
Micro y Nanométrica
Microscopia electronica Microscopia por Sonda (SPM)
(No cuantitativa) (Cuantitativa)

de barrido (SEM)’ de efecto tanel (STM)®

de transmision (TEM)! de fuerzas atémicas (AFM)?

de barrido y transmision

de fuerza lateral (LFM)?

(STEM)!
de barrido ambiental optica de campo préximo
(ESEM)? (SNOM)?

de fuerza magnética (MFM)?

Figura 2.3 Clasificacion de las niiltiples metodologias que se pueden emplear para la caracterizacion de la
topografia de una superficie en la escala micrométrica y/ o nanométrica. Las técnicas que se han empleado en
algiin momento en esta Tesi Doctorals se ven sombreadas. ' [BEM89]; 2 [DANI3]; 3 [WIE94).

Las técnicas estan limitadas por la resolucion lateral y/o vertical y la accesibilidad a los
detalles de la superficie, ademas de por su longitud de medida maxima o el rango de area
y/o de altura capaces de ensayar. Las limitaciones en consecuencia, provienen del principio
fisico en que esta basado cada método [THOS82]; [BEM89]; [STO9%4]|; [WHI9%4]. Ademas,
en el caso de las técnicas de contacto, como la microscopia de fuerzas atémicas o la
perfilometria de contacto, las medidas experimentales pueden verse modificadas si se
produce cierta distorsion de la superficie real ensayada [WHI94]. Por su parte, los métodos
opticos, como la interferometria, la microscopia confocal laser o la perfilometria Optica
(estas dos ultimas también utilizadas en otros Capitulos de esta Tesis Doctoral), presentan
un riesgo alto de interferir con artefactos opticos, tales como cantos agudos o pendientes
elevadas [STO94]. Otros factores cruciales que influencian en el enfoque y, por lo tanto, en

los valores medidos, son las superficies muy inclinadas y la baja reflectividad de las mismas

[WIN93|.

Tal y como defiende Stout [STO94], debido a la variedad de posibilidades que ofrecen las
multiples metodologfas disponibles para el analisis de la topografia, asi como el hecho de
que todas poseen ciertas ventajas pero también ciertos inconvenientes, lo 6ptimo es realizar
analisis de la rugosidad con distintas técnicas que permitan describir la superficie cualitativa

y cuantitativamente, en todos los niveles dimensionales: macro, micro y nanométrico.
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Tabla 2.1 Téwmicas de medicion topogrdfica y/o rugosidad mais utilizadas. En negrita se detallan las
utilizadas en algin momento en esta Tesis Doctoral. Adaptade de [V/WRO1].

Meétodo (Ambiente)

Ventajas

Inconvenientes

Perfilometria con punta
palpadora. (4ire)

Perfilometria con punta laser u
optica. (Aire)

Microscopia interferométrica.
(Aire)

Microscopia confocal laser.
(Aire)

Microscopia electronica de
barrido. (4/to vacio)

Microscopia electrénica de
barrido ambiental. (Bajo vacio
con o sin vapor de agua)

Microscopia de fuerzas atdmicas.
(Aire o Vacio)

Muy utilizada.

Normalizada (ISO, DIN, ...).
Posibilidad de obtener perfiles
bidimensionales de entre mm y cm con
facilidad.

No hay contacto mecanico: no destructiva.

Obtencion rapida de perfiles
bidimensionales.
Resolucion:

Vertical (ap.): 50 nm

Lateral (ap.): 1 pm
Posibilidad de obtener perfiles
bidimensionales de entre mm y cm.

No hay contacto mecéanico: no
destructiva.
Répida para conseguir perfiles
tridimensionales (min).
Resolucion:

Vertical (ap.): 1 nm

Lateral (ap.): 0.2 um

No hay contacto mecanico: no
destructiva.
Resolucion:
Vertical (ap.): 500 nm
Lateral (ap.): 0.25 um

Alta resolucion:

Vertical (ap.): 1 nm

Lateral (ap.): 10 nm
Alta profundidad de foco.
Informacién morfologica.
Anélisis quimico local (energia de
dispersion de rayos X).

Alta resolucion:

Vertical (ap.): 1 nm

Lateral (ap.): 10 nm
Alta profundidad de foco.
Informacion morfologica.
Posibilidad de observar muestras
hidratadas.
Posibilidad de observar muestras no
conductoras.
La mas alta resolucion tanto vertical
como lateral (atdmica a nm).
Alta versatilidad en términos de
condiciones de medida en diversos
ambientes.

Resolucion lateral limitada.
Deforma las superficies blandas.
Poco comtn para la
caracterizacion tridimensional.

Artefactos: Efectos opticos en
cantos agudos y reflexiones en
areas localmente brillantes.

Muy lenta para conseguir perfiles
tridimensionales (horas).
Requiere superficies reflectoras.

Para altas resoluciones laterales
solo es posible medir areas muy
pequeiias.

Para grandes areas se debe
combinar afiadiendo imagenes de
alta resolucion.

Artefactos: para pendientes >20".
Necesidad de superficies
reflectoras de la luz.

Para altas resoluciones laterales
solo es posible medir areas muy
pequefias.

No proporciona informacion
cuantitativa.

Necesidad de recubrir las muestras
no conductoras.

Trabajo solo en vacio.

No proporciona informacion
cuantitativa.

Limitando rango en direccion z
(problemas con la rugosidad
elevada).

Artefactos: distorsion de la
superficie por la forma de la punta,
particularmente para superficies
con relacion de aspecto elevada.
Generalmente s6lo se miden
pequeiias areas
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2.1.2.2. Métodos seleccionados para la caracterizacion de la rugosidad

La seleccion de los métodos de caracterizacion se ha hecho, en nuestro caso, en funcion
de la disponibilidad de las técnicas de medida, asi como aplicando el criterio basico de

utilizar aquellos métodos mas estudiados que:

(1) pudiesen ser normalizados para facilitar la comparacion de resultados,

(2) permitieran una rapida obtencién de resultados para que el método pudiese ser
aceptado en la industria fabricante de implantes dentales y,

(3) se adaptasen al tipo de medidas que se iban a realizar teniendo en cuenta el material a
ensayar —11 c.p.-, el tipo de tratamiento de superficie realizado —granallado- o lo que es lo
mismo, el rango y tipo de rugosidad obtenido —rugosidades abruptas con su principal

caracterfstica en el rango micrométrico-.

Adicionalmente, se tuvieron en consideracion las recomendaciones de von Recum y col.
[RBS99]. Estas recomendaciones establecen que son tres las metodologias de ensayo y
evaluacién que se deben hacer de manera rutinaria y basica para la caracterizacién de la
topografia superficial: (1) la confirmacion de la limpieza de la superficie, (2) la observacion
por microscopia electronica y, finalmente, (3) la cuantificacién de la rugosidad por medio

de un método que permita dar resultados en el nivel de analisis deseado.

Con todos estos factores tomados en consideracion, nuestra selecciéon fue analizar la
topografia superficial de manera cualitativa por medio de la microscopia electronica de

barrido (MEB), y de manera cuantitativa por perfilometria de contacto.

La superficie del Ti c.p. se evalu6 primero con un MEB para obtener una vision general de
la topograffa de la superficie, su uniformidad, el rango aproximado de su rugosidad, la
distribucion espacial de su configuracion, y la presencia de grandes artefactos, defectos o
contaminantes. En cualquier caso, la técnica de observaciéon por MEB tnicamente nos
permite obtener informacion cualitativa de la topografia y, aunque ttil y necesaria, resulta
insuficiente en caso de desear comparar las diferentes respuestas de diferentes superficies y,
aun mas, si se desea correlacionar determinada respuesta de funcionamiento (bioldgica o

no) con la rugosidad de la pieza.

Por lo tanto se llevé también a cabo la cuantificacion de la rugosidad con un perfilémetro

de contacto.
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2.1.2.3. Perfilometria de contacto (Rugosimetros)

En la actualidad, las mediciones de rugosidad superficial con una punta palpadora son las
mas utilizadas como método industrial. Hay muchos tipos disponibles comercialmente y

ajustados a diferentes rangos de medidas.

Los métodos para la descripcion topografica de una supetficie se han venido desatrollando
desde 1918 [DAGS06]. Por aquel entonces comenzé a ser necesario encontrar diseflos
optimos para los componentes aéreos y como consecuencia se puso mucho interés en

encontrar estructuras superficiales 6ptimas.

En 1936, un aparato comercial de mediciéon de las superficies, llamado “Profilometer” fue
disenado por E. ]J. Abbot. Perfilometro (“Profilometer”) es un nombre ampliamente
utilizado en la actualidad, en los paises anglosajones, para todos los instrumentos
medidores con puntas mecanicas u 6pticas. Aqui también se puede llamar, de forma

genérica, rugosimetro.

En 1944, Reason present6 los principios basicos de los primeros perfiléometros de
contacto. Algunos de esos principios son actualmente validos en los modernos equipos
con palpador.

El principio de los rugosimetros de contacto es que una punta palpadora (normalmente de
diamante) se desplaza sobre la superficie a medir a velocidad constante (se mueve o la
superficie o el palpador). Se aplica una carga al palpador que asegura que la punta del
palpador nunca pierde el contacto con la superficie. Los movimientos verticales del
palpador se transforman en una sefial eléctrica que se amplifica antes de convertirse en
informacion digital que se visualiza como un perfil lineal bidimensional (2D) o un registro
numérico tabulado (Figura 2.4).

El método de punta palpadora esta ampliamente descrito [DAGS86]; [MUM90]. En la
actualidad, se han desatrollado también metodologias que permiten realizar analisis 3D con
rugosimetros de contacto [BLJOO.

Las propiedades tipicas para un aparato de este estilo son: punta palpadora de 90° (a veces
de 60°), radio de la punta entre 2-10 pm, resolucion vertical entre 5-10 nm, resolucién
lateral de 0,5 pm, fuerza de medicion sobre 0,1-8 mN, velocidad de medicion entre 0,5-1

mm/s, longitud de medicién entre 50-100 cm y rango vertical de medicion hasta 8 mm.

Las principales ventajas de esta técnica de caracterizacion de la rugosidad radican en que

tiene un amplio rango de medicion, con muchos afios de experiencia y con disponibilidad
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de acceder a normativas [ISO 11562:1996]; [ISO 4287:1997]; [ISO 4288:1996], siempre y

cuando se trabaje en 2D.

Figura 2.4 Representacion esquematica del principio de funcionamiento y de obtencion del perfil de
rugosidad con un perfildmetro de contacto. Figura obtenida de [WENYG).

Las desventajas del método provienen, por una parte, de que la geometria de la punta
puede influenciar el resultado. Pequefias piezas, como por ejemplo tornillos, no se pueden
medir sin destruir la pieza porque es imposible que la punta penetre en los fondos de los
filetes de la rosca. El palpador se puede dafiar con el resultado y se pueden inducir errores
de medicion. La otra problematica radica en que la punta palpadora raya, en mayor o
menor medida, la superficie ensayada. L.a deformacion plastica sobre la superficie depende
de la presion de contacto de la punta palpadora, del radio del palpador y de las propiedades
mecanicas de la superficie del material (dureza y elasticidad). Para los materiales blandos
esta recomendado utilizar radios de punta lo mas grandes y cargas lo mas pequenas
posibles. Cuando se desea medir la rugosidad de materiales blandos es mejor elegir una
técnica de réplica o un método de no contacto. Este no es un problema en nuestro caso
puesto que el Ti c.p. es suficientemente duro como para que las mediciones no se vean

afectadas por este factor.

Todos los aspectos relacionados con la importancia que para la correcta metodologia y
para el correcto analisis de los resultados tienen las variables de ensayo —lugar de medicién,
namero de mediciones, distancia y orientacion entre las medidas, precision de muestreo,

filtros correctores de fase, longitudes de corte, longitud de muestra y de ensayo, etc.- asi
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como los pardmetros elegidos para la descripcion cuantitativa de la rugosidad R, R, R,,
HSC, P, etc.- se detallan en los Apartados 2.3.2.3.2y 2.5.

2.1.3. Variables de estudio en el granallado

El granallado o shot blasting, que ya ha sido introducido en el Apartado 1.4, es un método
mecanico sencillo aplicado para modificar las propiedades de la superficie de un material,

principalmente, las limpia y las hace rugosas.

El método se basa en bombardear la superficie del material con particulas duras abrasivas a
gran velocidad. Estas particulas se pueden enviar en seco o embebidas en un liquido.
Cuando las particulas impactan en la superficie provocan arranque del material y
deformacion plastica localizada. Lo primero se aprovecha para la limpieza de las superficies
y lo segundo para hacer rugosa a la superficie, para eliminar defectos (rebabas, poros,
microgrietas) de procesos de fabricacion previos (mecanizado, moldeo), y para inducir una
capa superficial de tensiones residuales de compresion [MKW95]; [LWW95]; [KMM98].

Cuando las variables del granallado se controlan especificamente, esta capa de tensiones
residuales de compresion es de grosor y magnitud controlable y las propiedades mecanicas
de fatiga y corrosion-fatiga de la pieza se pueden mejorar significativa y controladamente.
Cuando se dan estas condiciones se habla de granallado de pretension o shot peening
[MKW87]. En este caso es indispensable que las particulas que se proyectan sean de forma

esférica.

Como consecuencia de todas estas propiedades, el granallado es uno de los métodos mas
habituales para hacer rugosa la superficie de los implantes dentales de Ti c.p. [JONO1],
principalmente por su capacidad para obtener rugosidades en un gran rango de valores.
Esto ha permitido también su aplicaciéon continua en estudios de investigaciéon con la
intenciéon de correlacionar los diferentes valores de rugosidad del Ti cp. con su

biointeraccién. Un amplio resumen y gran nimero de referencias se pueden consultar en

[LAUO1].

Es importante hacer notar que no se han encontrado estudios que evalten si el granallado
afecta a la composicién quimica y al grosor del 6xido de titanio tratado, principalmente por
la falta de métodos de caracterizacion adecuados para superficies tan rugosas. Sin embargo,
debido a que los procesos de granallado no implican altas temperaturas y son llevados a
cabo en agua o aire, se puede esperar que, de acuerdo con Lausmaa [LAUO1], la superficie
obtenida consista principalmente de una capa fina (<10 nm) de TiO,, probablemente con

pequefias trazas procedentes del material de las particulas de proyeccion.
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Para el control de la respuesta del tratamiento se dispone de un gran nimero de variables.
De todas ellas, las principalmente estudiadas en este Capitulo han sido el tamafio y la
naturaleza de las particulas de proyeccion. Su influencia sobre la rugosidad del Ti c.p. se
relacionara con la respuesta celular 7z witro, objeto de estudio del Capitulo 3.
Adicionalmente, se ha estudiado una variable tecnoldgica, la rotura de particula, por su

interés en la reproducibilidad y los costes del tratamiento.

2.1.3.1. Tamaio de las particulas de proyeccion

Esta es la variable mas importante para el control de la rugosidad final de una superficie
granallada, de tal manera que a medida que aumenta el tamafo, aumenta la rugosidad.
Teniendo en cuenta el amplio intervalo de tamafios de particulas de los que se puede
disponer en el mercado (entre 3 y 5600 um), para las naturalezas de particulas mas usadas
industrialmente, se puede inferir el gran rango de rugosidades que se puede obtener. De
esta manera, sobre el titanio y sus aleaciones para aplicaciones biomédicas se han estudiado
tamafos de particulas desde tamafios con unos pocos micrémetros y que dejan
rugosidades inferiores a R, = 0,1 pm [PPE97], pasando por los que se pueden considerar
tamafios medios entre 25-75 pm, para rugosidades R, = 0,5-1,5 um [KHK92]; [WAL96];
[WAJ96]; [TJF97]; [BVTO0], o mayores, de entre 200 y 600 pm, para rugosidades R, = 2-6
um [BSS91]; [BNO99]; [HBT99] (Para consultar el significado del parametro R, ir al
Apartado 2.3.2.3.2). También cabe sefialar que hay autores que, inexplicablemente, no
referencian el tamafio de las particulas que emplean en sus investigaciones [ACC97];

[PMWO00]; [LOAO1].

Sin embargo, los estudios encontrados en la literatura son muy dispersos y dificilmente
comparables ya que otras condiciones del tratamiento y las técnicas de evaluacion de la
rugosidad no son coincidentes, ni tan solo para estudios de los mismos grupos de
investigacion. Sélo los grupos de Textor [WTSO01], Buser [BNO99] y Albrektsson [WAJ90]
son coherentes en este aspecto. De ellos, solo el de Albrektsson trabaja con un tratamiento
de granallado como tnico tratamiento de superficie, y es el tnico que, como una de las
conclusiones de la tesis de su alumna A. Wennerberg [WEN96], ha publicado un valor de
rugosidad 6ptimo. Este valor 6ptimo se establecié en R, = 1,5 um, de acuerdo a sus
resultados de histomorfometria en fémures de conejos. Por su parte, el rango de
rugosidades estudiado no superé6 R, = 2,1 um. Sin embargo, Buser y col. [BNO99]
obtuvieron mejores resultados para rugosidades superiores a este valor al implantar Ti c.p.

granallado en minicerdos.
Es por ello que, en este trabajo, se ha intentado obtener un rango amplio de rugosidades

(aprox. 1-10 pm), con el objetivo de determinar el valor de rugosidad éptimo para mejorar

la respuesta bioldgica del implante dental.
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Con este fin los tamafios de particulas seleccionados se clasifican en tres grupos:

(1) Tamafio pequefio. Para particulas abrasivas entre 125 y 300 um. Estos tamafios son del
orden de los mayores utilizados por Wennerberg y Albrektsson en sus estudios [WAA95al;

[WAJ9G]; [WALIG].

(2) Tamafio mediano. Para particulas entre 425 y 600 pum. Estos tamafios han de permitir
obtener rugosidades medias similares a las que se consiguen cuando se recubre la superficie
de un implante por proyeccién con plasma de titanio o hidroxiapatita [GMEF90]; [BSS91];

[WES95]; [MSH95].

(3) Tamafio grande. Para particulas entre 1000-1400 pm. Estos tamafios han de permitir
alcanzar rugosidades medias aun mayores a las obtenidas con proyeccion por plasma. De
esta manera, el rango de rugosidades estudiado abarcara valores que, hasta la fecha, no se

conoce cual es su efecto en la respuesta biologica.

2.1.3.2. Naturaleza de las particulas de proyecciéon

La segunda variable importante en el estudio es la naturaleza de las particulas de
proyeccion. Debido a la alta energfa en el impacto, algunas de las particulas rompen y
partes de ellas quedan encastadas en la superficie del metal sin posibilidad de ser
desencastadas ni con la limpieza en ultrasonidos, ni con el tratamiento de pasivado, ni con
la esterilizacion. Por lo tanto, es inherente al método la “contaminacién” de la superficie
por parte de las particulas de proyeccion [DSLI5]; [PMWOO]; [OAS00].

En consecuencia, la naturaleza de las particulas seleccionadas para realizar el granallado
deben ser suficientemente estables quimicamente para que sean inertes en el medio
biolégico y, por lo tanto, biocompatibles [NAH91].

Es todavia discutido el efecto que tienen sobre la respuesta del implante. Hay autores que
exponen que algunas de las particulas pueden soltarse dentro del medio biolégico y, como
consecuencia, pueden interferir en la correcta mineralizacion del huésped [GRS85];
[GNH92]. Sin embargo, otros autores [OPR96] sostienen que su presencia estimula la

adhesion y la diferenciacion celular.
Por otra parte, la heterogeneidad quimica que se genera en la supetficie del implante puede

comprometer las excelentes propiedades de resistencia a la corrosion que tiene el Ti c.p. en
el medio fisiolégico [FOGT78]; [POU84].

61



Capitulo 2

Las naturalezas mas utilizadas para el granallado de implantes dentales de Ti c.p. son la
alimina y la silica, es decir, 6xidos inertes y abrasivos [LAUO1].

En cualquier caso, parece razonable pensar que una via para evitar los posibles problemas
asociados a la inevitable presencia de las particulas sobre las superficies granalladas es
utilizar particulas de proyeccién de oxido de titanio [GNH92]; [GW]95]; [WAA95b];
[CMW99]; [ROE02]. El Ti c.p. se recubre espontaneamente de este 6xido, por lo que su
utilizacién como granalla evitarfa la heterogeneidad quimica de las superficies granalladas.
Otra alternativa es el granallado con hidroxiapatita [RBH97]; [CGV05], la fase mineral del
hueso, la cual tiene propiedades bioactivas. Estas propiedades se podrian aprovechar para
evitar los posibles inconvenientes; incluso, aquellos en que algunas particulas puedan
desencastarse y liberarse al tejido circundante. Sin embargo, esta Ultima estrategia esta
practicamente abandonada puesto que se han publicado estudios que ponen en evidencia
las inadecuadas propiedades mecanicas de las particulas de hidroxiapatita, las cuales no eran
suficientes como para generar rugosidades del orden de las deseadas para este estudio

[IMN97]; [PMW00]; [MUI02].

Por otro lado, la naturaleza de la particula es también relevante por la capacidad que cada
una tiene para realizar trabajo durante el proceso; es decir, en funciéon de sus propiedades
mecanicas conseguirain mas o menos rugosidad, arrancaran mas o menos material y
generaran mas o menos tensiones residuales [LWW95]. Asimismo, en funcién de ello, las

particulas se romperan mas o menos.

Por dltimo, relacionado con esta variable, se debe tener en cuenta la forma de las particulas.
Las particulas se pueden clasificar en particulas con cantos agudos y particulas esféricas. La
morfologfa de la rugosidad varfa en funcién de la forma de las particulas [GIF90];
[MKKO1] y, como consecuencia, podtia afectar también a la respuesta celular [RBS99]. No
todas las naturalezas de particulas se pueden obtener con las mismas formas y, como

consecuencia, también es un factor a tener en cuenta para la seleccion [BAJ88]; [JAWSS].

Teniendo en cuenta todas estas premisas, las naturalezas de particulas de proyeccion

estudiadas en este Capitulo son:

1) Oxido de aluminio — alimina (ALO,). Este material es el mas empleado y estudiado
[KSW94]; [WAA95a]; [MSH95]; [WES95]; [WAJ96]; [WAL9G]; [ACCI7]; [WHJ98], se
encuentra con facilidad en el mercado y, al ser un material muy utilizado para la fabricacién
de multiples herramientas flexibles de corte rapido, asi como material de pulido fino, su

precio es de los mas bajos dentro del campo de los abrasivos.
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Hay autores [DSL95] que han atacado fuertemente este material, a pesar de su amplia
aceptacion, por sus posibles relaciones con enfermedades pulmonares, dseas y cerebrales
[ALF84]. Sin embargo, estas relaciones se han asociado a la cesion de aluminio y no es
previsible que desde la alimina, que es un compuesto muy estable [WPW99], se ceda
aluminio al organismo.

(2) Carburo de silicio (SiC). Estas particulas se seleccionaron por dos motivos. En primer
lugar, igual que la alimina, es muy utilizado en la industria del abrasivo para fabricar
herramientas flexibles de corte rapido, y su precio es bajo, aunque mayor que el del éxido
de aluminio. Ademas, es también un material ceramico que tiene contrastada su
biocompatibilidad [NAH91].

La segunda razén por la que se ha seleccionado el SiC esta relacionada con su capacidad
para reaccionar con el acido fluorhidrico. Este hecho se pretende aprovechar para realizar
el pasivado de la supetficie del Ti c.p. granallado con una mezcla de HE/HNOj; en lugar
de utilizar el pasivado convencional con HCIL. De esta forma se puede producir la reaccion

a temperatura ambiente :
4 SiC + HF (aq) — Y4 SiF, (g) + ¥4 CH, (g)

Con este tratamiento se pretende que las particulas de SiC reaccionen con el acido durante
el pasivado, produciendo un efecto de limpieza superior en el material granallado. Esta

limpieza se espera que sea completa en el caso 6ptimo.

3) Oxido de circonio — circona (Z+O,). La circona, un 6xido estable, se puede obtener en
forma esférica, a diferencia de la alimina y el SiC (JAWSS). Esta es la tnica razén de su

inclusién en el estudio, puesto que es un material tecnolégico y, en consecuencia, caro.

@) Oxido de titanio (TiO,). Buscando el efecto de ausencia de contaminacién, comentado
anteriormente, se pensé en incluir en el estudio esta naturaleza de particula. Sin embatgo,
fue imposible encontrar en el mercado ese tipo de particulas en las granulometrias
deseadas. Asesorados por una empresa lider en el sector de los abrasivos, se intentd
conseguirlas a través de los grandes productores y distribuidores de Europa vy

Norteamérica. Sin embargo, el resultado de la busqueda no fue exitoso.

El 6xido de titanio, en su fase rutilo, es ampliamente utilizado en forma de polvo, en la
industria de las pinturas como pigmento blanco. Esto implica que se puede conseguir en
estos tamafios, es decir, en granulometrias muy pequefas, inferiores a las empleadas en este
estudio.
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Todo ello, unido al hecho de que hay estudios previos proyectando particulas de esta
naturaleza [GNH92]; [GW]95]; [WAA95b]; [WAJ96], aunque con particulas de tamafios
no supetiores a los 25 pum, nos motivé para fabricar nuestras propias particulas, en el
laboratorio, con un método sencillo de sinterizacién a partir de polvo de TiO,. Este

método se describe en el Apartado 2.3.1.2.
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2.2. Objetivos

Los objetivos de este Capitulo son:

1.- Identificar los parametros y fijar las variables para la correcta cuantificacion de la

rugosidad superficial del Ti c.p. mediante perfilometria de contacto.

2.- Determinar la influencia que los distintos tamafnos (125-300 pm, 425-600 pm y 1000-
1400 pm) y naturalezas de particulas de proyeccion (ALOs, SiC, ZrO, y TiO,) tienen sobre
la rugosidad del Ti c.p.

3.- Evaluar la contaminacién superficial que se induce al granallar el Ti c.p. con las

diferentes naturalezas de particulas de proyeccion.
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2.3. Materiales y Métodos

2.3.1. Materiales

2.3.1.1. Material base: propiedades y caracterizacion

El material base empleado ha sido Ti c.p. Grado 111, de acuerdo con la norma ASTM F67-
89. Los discos se han obtenido a partir de la mecanizacién de barras de 6 mm de diametro

del material referido.

La composicion quimica y tolerancias del Ti c.p. Grado III, de acuerdo con la norma
ASTM F67-89, se muestran en la Tabla 2.11.

Tabla 2.II Composicion guimica segin norma ASTM F67-89 para los productos en barra de Ti c.p.
Grado 111 para aplicaciones biomédicas.

o . .
Elemento % en peso Tolerancia por encima del

(max.) maximo (% en peso)
Nitrogeno 0,05 0,02
Carbono 0,10 0,02
Hidrogeno 0,0125 0,0020
Hierro 0,30 0,15
Oxigeno 0,35 0,03
Titanio Balance -

Las propiedades mecanicas del Ti c.p. Grado III, de acuerdo con la norma ASTM F67-89,
se detallan en la Tabla 2.111.

Tabla 2.II1 Propiedades mecinicas segrin norma ASTM F67-89 para los productos en barra de 'Ti c.p.
Grado 111 para aplicaciones biomédicas.

Tension de rotura, Limite elastico al Elongacion en  Reduccion de area,
min. [MPa] 0,2%, min. [MPa] 4D, min. [%] min. [%]
450 380 18 30

Para estudiar la microestructura del Ti c.p. empleado, se prepararon muestras
metalograficas de acuerdo con la norma ASTM E3-86. La metodologfa implica el
encastado con baquelita (100 °C, 20 MPa y 600 s) y ataque quimico con reactivo de Kroll
(2,4 % HF v/v—06,5 % de HNO, v/v).

A partir de 6 metalografias, obtenidas segun la metodologfa descrita en el parrafo antetior,
se midi6 el tamafio de grano medio con un analizador de imagenes (Omrlirnet?)@, Buehler,
USA).
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Se determiné la dureza del material base por medio de 15 microindentaciones Vickers
(I\/IVK—HO©, Akashi, Japén) (Figura 2.5) con una carga de 0,1 kgf durante 15 s, sobre la
seccion transversal de una barra.

Figura 2.5 Microdurdmetro empleado para evaluar la dureza del T c.p.

2.3.1.2. Particulas abrasivas: tipos, propiedades, obtencién y tamafio

Se han empleado tres naturalezas de particulas abrasivas comerciales y una preparada en el

laboratorio. Los productos comerciales empleados han sido (Figura 2.6):

1. Oxido de aluminio (ALO,) blanco (Alodur© EKw, Treibacher Schleifmittel AG,
Alemania).

2. Carburo de silicio (SiC) negro (C-6©, Navarro SA, Espafa).

3. Bolas ceramicas (Z1O,-Si0,) (Zirblast©, SEPR, Francia).

Figura 2.6 Morfologia caracteristica de las particulas abrasivas de ALO;s (izquierda), SiC (centro) y
Z2r0,-870; (derecha). Fuentes: [PW-TRE],[PW-NAV],[PW-SEP].
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El producto obtenido por sinterizacion en el laboratorio ha sido 6xido de titanio (TiO,) a
partir de particulas quimicamente puras de fase rutilo (Titanio IV Oxido (quimicamente
puro) n° 212101, Panreac, Espafia).

Para ello se han sintetizado en un horno mufla, un total de 1800 g de polvo de TiO,, con el

siguiente procedimiento:

1.- Se llenan 9 crisoles de alimina con 200 g de polvo de TiO, cada uno.
2.- Se comprime el polvo dentro del crisol con la ayuda de una maza.

3.- Dos a dos, los ctisoles se introducen en el horno a 600°C.

4.- Se eleva la temperatura hasta 1000°C, y se mantiene durante 13 h.

5.- Transcurrido dicho tiempo, se extraen los ctisoles y se dejan enfriar al aire.

De cada crisol se ha obtenido un bloque sinterizado de 6xido de titanio. Cada bloque se ha
disgregado en partes de aproximadamente 30 g; y éstas se han triturado con maza y

mortero hasta obtener las particulas definitivas.

Las composiciones quimicas de los distintos tipos de particulas empleados se resumen en

la Tabla 2.IV, de acuerdo con la informacién suministrada por los fabricantes.

Tabla 2.IV Composiciones quimicas de las particulas abrasivas empleadas. Fuente: catdlogos de fabricantes
_y distribuidores de las particulas abrasivas (%o en peso).
Particulas Al O4 SiC 7rO, TiO, SiO, Fe,O3 CaO  NaO, Otros

ALLO; 99.78 - - - - 0.04 - 0.18 —
SiC 0.15 975 - - 035 015 0.5 - 1.7
7r0,- Si0, 3 - 67 - 30 - - - -
TiO, — — — 99.9 - — - - 0.1

Las propiedades mecanicas mas significativas de los tres tipos de particulas abrasivas

comerciales se recogen en la Tabla 2.V.

Tabla 2.V Propiedades fisicas y mecanicas mis significativas de las distintas particulas abrasivas
comerciales (SENB: Single-Edge Notched-Beam, ICS: Indentation Crack Size; BMFI: Ball-Mill
Friability Index).

Particulas Peso especifico  Tenacidad a la fractura:  Friabilidad Dureza
verdadero [gem™] Kic [MPam'?] (BMFI)

ALO; 3.92" 3.9 2(SENB) 11.4° 2100 *KHN

SiC 3224 3.3 °(SENB) 544 2450 *KHN

710,-Si0, 3.85°¢ 2.57(1CS) -- 58 * HRC

"[PW-EIS] * [MSC82] ® Datos comerciales de Treibacher Schleifmittel * [PW-PUM] > [SWA72] °
[PW-MAG] " [ILB84] * [PW-MPA]

Se han utilizado tamafos de particula F16, F36 y F60 para el ALO,y para el SiC, de
acuerdo con la norma FEPA 42-F-1984. Para las particulas de ZrO, se han utilizado
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tamafios de particula B30 y B60 de acuerdo con la norma NF L. 06.824. En la Tabla 2.VI
se detallan los intervalos de tamafios de particula a los que hacen referencia las

nomenclaturas normalizadas.

El tamafio de particula del TiO, se ha obtenido a partir del producto triturado obtenido
seguin la metodologfa descrita anteriormente. Este producto triturado se ha cribado con
tamices normalizados recogiendo las particulas comprendidas entre los tamices #50 y #70,
segun norma ASTM E11-01. El intervalo de tamafios conseguido se detalla en la Tabla
2.VL

En la Tabla 2.VI se resumen todos los tipos de particulas empleadas (naturalezas quimicas

y tamafios) empleados.

Tabla 2.VI Tipos (naturaleza quimica y tamaiio) de particulas abrasivas empleadas en este estudio.

Tipo de particula  Naturaleza quimica’  Nomenclatura de tamaio de Intervalo de
particula’ tamafios de particula

AL2 AlLO4 F60 212 —300 pm
AL6 AlLO4 F36 425 — 600 pm
AL9 AlLO4 F16 1000 — 1400 um
S12 SiC F60 212 —300 pm
S16 SiC F36 425 — 600 pum
S19 SiC F16 1000 — 1400 um
ZR2 Zr0,-Si0, B60 125 - 250 pm
ZR6 Zr0,-Si0, B30 425 — 600 pm
TI6 TiO, #50 - #70 290 - 570 um

"En la Tabla 2.1V se detalla la composicion quimica completa. * En el texto del presente Apartado
se detalla la norma que regula las nomenclaturas referidas.

2.3.2. Métodos

2.3.2.1. Granallado

Los discos mecanizados de 6 mm de didmetro y 2 mm de grosor de Ti c.p. Grado III se
lavaron con jabon en ultrasonidos y, posteriormente, se secaron con aire forzado antes de
ser granallados con los distintos tipos de particulas de proyeccion detallados en la Tabla
2.VL. Asimismo se analizaron discos sin granallar (T1), empleados como control en el
estudio.

El granallado se llevé a cabo en una granalladora de laboratorio de pequenas dimensiones
(1,5 m de ancho, 0,75 m de profundidad y 0,90 m de alto) donada por la compafifa M.P.A.
(Materias Primas Abrasivas). La maquina dispone de una boquilla fija de carburo de boro
(T etrabor% de 8 mm de diametro.
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Las condiciones del granallado para todos los discos tratados fueron:

- Presion de proyeccion: 0,25 MPa,

- Tiempo de proyecciéon minimo: 5-10 s, para garantizar una tasa de recubrimiento de la
rugosidad de un 100 %,

- Distancia de proyeccion entre el disco y la boquilla: = 10 cm,

- Angulo de impacto del haz de particulas: = 60°.

La presion escogida para llevar a cabo los tratamientos coincide con la seleccionada en un
trabajo previo para optimizar las propiedades mecanicas del Ti c.p. granallado con
particulas de ALO; [MAR96].

2.3.2.2. Pasivado

Los discos se lavaron tras el granallado en ultrasonidos con jabén durante 10 min y se
secaron con aire forzado. A continuacion, se pasivaron atacandolos quimicamente con una
disolucién 0,6 M de acido clorhidrico (HCI) durante 30 s. Para el grupo SI6 también se
pasivaron discos con una disolucién de 4cido fluorhidrico (2% v/v) y acido nitrico (10%
v/v) (SI6/HF) durante 30 s.

Finalmente, todos los discos se lavaron en ultrasonidos con jabén durante 10 min y se

secaron con aite forzado.

2.3.2.3. Rugosidad

Para la evaluacion de la rugosidad superficial se llevaron a cabo ensayos cualitativos y

cuantitativos de las muestras estudiadas.

2.3.2.3.1. Evaluacion cualitativa

Los ensayos cualitativos de rugosidad se llevaron a cabo observando las superficies por
microscopia electronica de barrido (M.E.B.) (JSM 6400°, Jeol, Japén). Todas las

micrograffas se obtuvieron a x200 aumentos.

2.3.2.3.2. Evaluacion cuantitativa

Para la determinacion cuantitativa de la rugosidad superficial de los discos se emple6 un
rugosimetro bidimensional de contacto (perfilémetro) con punta palpadora de diamante de
forma coénica (90°), con 5 um de didmetro en la punta, de resolucion minima 0,1 pm,
(Surftest SV-500°, Mitutoyo, Japén) (ver Figura 2.7).
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Figura 2.7 Rugosimetro utilizado para realizar las mediciones cuantitativas de rugosidad.

2.3.2.3.2.1 Perfiles.

Se analizaron 5 discos de cada uno de los distintos grupos (Tabla 2.VI), y se realizaron 3
lecturas de rugosidad para cada uno de los discos. Las lecturas se llevaron cabo a lo largo
de diferentes diametros del disco rotando el disco = 90° entre cada una de ellas.

El rugosimetro obtiene como primera sefal el perfil denominado perfil calculado, que es el
resultado de representar los pares de datos de las posiciones del palpador al recorrer el

disco.

Posteriormente, a partir del perfil calculado se obtiene el perfil primario (P), siendo el
resultado de la interseccion entre la superficie ensayada y un plano normal a ella. Su
diferencia con el perfil calculado es que en el primario se eliminan los efectos debidos a la
forma general de la superficie, es decir, si esta inclinada, si es curva, etc. Para la correcta
obtencion del perfil P se aplicoé un filtro de forma de inclinacién total, necesario
principalmente por la ligera inclinacion de la mesa de trabajo en la que estaba situado el

rugosimetro.

Por ultimo, se obtiene el perfil de rugosidad o perfil R. Este perfil se obtiene, a partir del
perfil P, filtrando en este perfil aquellos efectos de rugosidad cuya longitud de onda es
superior a la longitud de cotte o autgff, A, seleccionada. Esto implica que las ondulaciones
de la superficie de la muestra cuyo alcance es supetior al valor de wuzgff, se eliminan como

parte de la rugosidad y pasan a considerarse parte de la ondulacion de la superficie.

Se secleccion6 A, = 0,800 mm, utlizando un filtro de tdpo Gaussiano segun
recomendaciones de la norma ISO 11562:1996. Este filtro es ideal para supetficies de
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rugosidad media con mucho detalle. El peso del factor de filtrado se ajusta a una

distribucion Gaussiana.

La longitud total de ensayo (L), asi como la longitud de muestra (L) también estan
normalizadas por la norma ISO 4288:1996.

L., es lalongitud minima de ensayo para el calculo de los parametros de rugosidad en el

petfil R. Segiin norma, es 6ptimo que L, sea igual al valor de A_. Por lo tanto, L, = 0,800

mm.

L, es la suma de n sucesivas L. Para todos los parametros de rugosidad calculados en el
presente trabajo, el valor del parametro a lo largo de L, es la media de los valores obtenidos
en cada una de las L. Se seleccion6 n = 3y, por lo tanto, L, = L_*n = (0,800 mm *3) =
2,400 mm.

Las lecturas eran inestables al iniciar los recorridos debido a la geometria de los discos. Para
evitar que las inestabilidades afectasen a la cuantificacion de los parametros de rugosidad, se
aplicé un pre-travel, es decir, el palpador se desplazaba una determinada longitud antes de
comenzar a tomar medidas. Pasado el pre-fravel, el perfil se estabilizaba. Recomendado por

la norma, se fij6 como pre-travella mitad de A, es decir, 0,400 mm (Figura 2.8).
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Figura 2.8 Representacion de las longitudes de muestra, longitud total de ensayo y pre-travel.

La velocidad de avance del palpador se fijé en 0,2 mm/s y se adquitia un punto del perfil
cada 1 pm de avance del palpador.

A continuacion quedan resumidas las condiciones de ensayo (Figura 2.8):

- Longitud de muestra (L,): 0,800 mm
- N°delongitudes de muestra (n): 3

- Longitud total de ensayo (L,): 2,400 mm
- Pre-travel 0,400 mm

- Longitud total de avance del palpador: 2,800 mm
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- Tipo de filtro: Gaussiano

- Longitud de cut-off (\): 0,800 mm

- Velocidad de avance del palpador: 0,2 mm/s

- Tiempo total de ensayo: 14 s

- Precision del petfil: 1 pixel/pm

- Ne°discos ensayados/tratamiento: 5

- Numero de lecturas por disco: 3

- Avance entre lecturas: 90°

- Compensacion de forma: inclinacion total
2.3.2.3.2.2 Parametros

La cuantificacién de los parametros que describen la rugosidad supetficial se ha efectuado
con software especializado (Surfpack V3.OO©, Mitutoyo, Japon) a partir del perfil R.

Se calcularon valores para 4 parametros de descripcion vertical (o en altura) del perfil: Ra,
Rg, Ry, Rz; y 2 parametros de descripcién horizontal (espaciado): Pc, HSC. ILas
descripciones y los calculos de estos parametros se realizaron de acuerdo con la norma ISO
4287:1997.

-R, (Media aritmética de las desviaciones del perfil): es la media aritmética del valor
absoluto de las distancias desde la linea media al perfil R (Y) dentro de la longitud de
muestra. Esta linea media es una linea de referencia para el calculo de los distintos
parametros, que se determina por el método de los minimos cuadrados respecto al perfil R,
en cada longitud de muestra. R, se calcula en pum y es el parametro habitualmente elegido

para cuantificar de forma general la rugosidad de una superficie.

-R, Media de la raiz cuadrada de las desviaciones del petfil): es el valor medio de la raiz
cuadrada de las desviaciones del perfil respecto a la linea media, dentro de la longitud de
muestra. Este parametro es mas sensible que R, a los valores extremos debido a la
operacion cuadratica. R, tiene un significado estadistico ya que estd asociado a la desviacion
estandar de la distribucion de las alturas del perfil.
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-R, (Méxima altura del perfil): es un valor extremo, y describe la distancia entre la altura del
maximo pico Y, y la profundidad del mayor valle Y, dentro de la longitud de muestra.

R, =Y +Y,

-R, (Altura de diez puntos irregulares): es el valor medio, en micrémetros, del valor
absoluto de los cinco picos mas altos (Y ), més el valor medio del valor absoluto de los
cinco valles mas profundos (Y,), dentro de la longitud de muestra. Este parametro es

sensible a los cambios pronunciados en las caracteristicas topograficas.

1 & 1 &
Rz:_ZYpi+_zY1/i
5 i=1 5 i=1

-P. (Numero de picos): es el nimero de pares pico-valle (ciclos) por unidad de longitud (1
cm) a lo largo de la linea media del perfil, dentro de la longitud de muestra. Dos lineas
(niveles de recuento) que son paralelas a la linea media se dibujan por encima y por debajo
de ella a una distancia que se estableci6 en el 5 % del valor del maximo pico o valle. Cada
ciclo del perfil entre intersecciones del perfil y la linea media, en los que un pico cae por
encima de la linea de recuento superior y un valle adyacente cae por debajo de la linea de

recuento inferior, se cuenta como un ciclo pico-valle.

-HSC (Numero de puntos altos): es el numero de picos por unidad de longitud (1 cm) a lo
largo de la linea media del perfil dentro de la longitud de muestra. Una linea (nivel de
recuento), que es paralela a la linea media, se dibuja por encima de ella a una distancia que
se estableci6 en el 5 % del valor del maximo pico. Cada pico local que se sitia por encima

del nivel de recuento, es un punto alto.

2.3.2.4. Distribucion de tamafios de particulas

La determinacién de la distribucién de tamanos de particulas, del tamafio de particula
medio, asi como de la posicion de los maximos en las curvas de distribucion de tamafios,
se llevaron a cabo con un difractémetro de rayos laser (Microtrac SRA-150% Leeds &
Northrup, Reino Unido).

Las condiciones mas significativas del ensayo fueron:

- Intensidad del rayo laser: 1,007 eV
- Tiempo de ensayo: 30s
- Numero de ensayos por muestra: 3
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El resultado obtenido por el analizador para cada una de las muestras es la media de tres

ensayos.

2.3.2.5. Composicion quimica supetrficial

Para evaluar semicuantitativamente la presencia de restos de particulas abrasivas sobre la
supetficie de los discos granallados y pasivados en las diferentes condiciones, se empled un
analizador de dispersién de energfas de rayos X (Analytical 1.7-5°, Link, Reino Unido)
(EDS). E1 EDS esta acoplado al MEB.

Se ha analizado la cantidad porcentual atémica de los elementos mas significativos para
cada muestra (Ti, Al, Si, Zr), con ensayos de 100 s y 20 kV de energfa del haz de rayos X,

en un area de entre 0,1 y 0,2 mm®.

Se ha realizado el analisis sobre 2 areas tomadas al azar de 3 discos de cada uno de los

tratamientos.

2.3.2.6. Porcentaje de rotura de particula

Se extrajeron muestras del saco inmediatamente después de abrirlo (SinUsar), y muestras
del depdsito de la maquina de granallado después de haber preparado 10 discos (Usado)
segun las condiciones descritas en el Apartado 2.3.2.1.

Con los valores del tamafio medio de particula obtenidos con el difractometro laser
descrito en el Apartado 2.3.2.4, se calcularon los porcentajes de rotura de acuerdo a la

siguiente ecuacion:

% Rotura {1 - (%ﬂ 100
musar

El ensayo de determinacion de tamafio de particula se realizé para dos muestras SinUsar y
otras dos Usado de cada una de las naturalezas de particula (Tabla 2.IV). Los tamafios de
los granos seleccionados fueron de granulometria intermedia para cada una de las
naturalezas de particula (Tabla 2.VI).

2.3.2.7. Estadistica

Para evaluar si las diferencias entre los valores obtenidos eran estadisticamente
significativas se han llevado a cabo ensayos de la t-Student y tablas ANOVA. La hipotesis

nula para los ensayos estadisticos se fijo en todos los casos en A = B y la alternativa en A #
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B. Se considera que las diferencias son estadisticamente significativas siempre que el p-
valor < 0,05.

Todos estos tests se han llevado a cabo con la ayuda de un software apropiado
(MINITAB™ Release 13.1, Minitab Inc., EE.UU.).
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2.4. Resultados
2.4.1. Caracterizacion del Ti c.p.

La dureza del Ti c.p es 204 £ 8 HVO,1. Su estructura metalografica (Figura 2.9) consiste en
granos equiaxiales de fase o y un nimero significativo de maclas debidas a la deformacion
en frio que sufre el material al ser conformado en barras. El tamafio de grano es 0,021 *
0,002 mm?, el cual esta de acuerdo con los resultados obtenidos en otros estudios sobre el

mismo matetial en las mismas condiciones de suministro [GVRI0)].

Figura 2.9 Microestructura del material base (17 ¢.p. Grado 111) x500.

2.4.2. Rugosidad

En las Figuras 2.10 a 2.19 se muestra una micrograffa (x200) de cada una de las superficies
obtenidas con los distintos tratamientos de granallado. Y en las Figuras 2.20 a 2.23 se
muestran detalles a mayores aumentos (x1000) de algunas de las superficies estudiadas.

La observacion de las micrografias pone de manifiesto que:

- Los discos granallados con éxido de titanio (T16) han dejado una rugosidad fina
sobre la superficie del Ti c.p. (Figura 2.12).

- Las particulas de ZrO, dejan rugosidades con crateres redondeados, siendo la
presencia de particulas procedentes del granallado significativa (Figura 2.11).
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- Bl aumento de rugosidad superfcial al aumentar de tamafio de particulas es
evidente, tanto para los discos de Ti c.p. granallados con éxido de aluminio
(Figuras 2.13, 2.14 y 2.15), como los granallados con carburo de silicio (Figuras
2.162a2.19).

- También se aprecian restos de particulas procedentes del granallado, tanto en los
discos tratados con 6xido de aluminio (Figuras 2.13, 2.14, 2.15 y 2.20), como con
carburo de silicio (Figuras 2.16 a 2.19, 2.21 a 2.23).

- El tipo de rugosidad que se obtiene al granallar con particulas puntiagudas (SiC o
ALO;), la cual es escarpada (Figuras 2.13 y 2.16), es cualitativamente diferente a la
obtenida al granallar con particulas esféricas (ZrO,), con crateres (Figura 2.11).

- Las diferencias que se observan entre los discos de carburo de silicio pasivados con
HCI o con HF/HNO; son leves, aunque significativas. En el nivel micrométrico
no hay diferencias apreciables, apenas un pequefio redondeo de las puntas de los
picos y los fondos de los valles, pero en un nivel submicrométrico, los discos

pasivados con HF/HNO;, (Figuras 2.18 y 2.23) tienen un aspecto rugoso que los

pasivados con HCl no muestran (Figuras 2.17 y 2.22).

Figura 2.10 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de T7 c.p. mecanizado (x200).
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Figura 2.11 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de T ¢.p. granallado con
particulas de ZR2 (x200).

Figura 2.12 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 cp. granallado con
particnlas de T16 (x200).
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Figura 2.13 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particnlas de AL2 (x200).

Figura 2.14 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particulas de ALG (x200).
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Figura 2.15 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particnlas de ALY (x200).

Figura 2.16 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particulas de SI2 (x200).
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Figura 2.17 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particulas de S16 (x200).

Figura 2.18 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particnlas de S16/ HF (x200).
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Figura 2.19 Micrografia obtenida por MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con
particulas de S19 (x200).

r BOum !

Figura 2.20 Micrografia de MEB de la superficie de un disco de 'Ii ¢.p. granallado con particnlas de AL9
en la que se aprecia una particula de ALOs incrustada sobre la superficie del metal granallado (x1000).
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T BOum 1

Figura 2.21 Micrografia de MEDB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con particulas de S19
en la que se aprecia una particula de SiC incrustada sobre la superficie del metal granallado (x1000).

Figura 2.22 Micrografia de MEB de la superficie de un disco de 17 ¢.p. granallado con particulas de S16
en la que se aprecia una particnla de Si6 incrustada sobre la superficie del metal granallado (x1000).
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Figura 2.23 Micrografia obtenida por SEM de la superficie de un disco de Ti ¢.p. (S16/ HF) granallado

con particulas de tipo S16 en la que se aprecia una particula de silicio incrustada sobre la superficie del metal
granallado, asi como el efecto del pasivado con HE/ HNO; manifiesto en la formacion de crateres
submicrométricos por el ataque quimico de la combinacion de dcidos (x1000).

Los valores de los parametros de rugosidad calculados se resumen en la Tabla 2.VIL. Para
cada parametro y grupo de granallado se expresa la media y la desviacion estandar de las 15

lecturas efectuadas.

Tabla 2.VII Valores medios + desviacion estindar de los pardmetros de rugosidad caleulados para cada

uno de los distintos tipos de granallado.

Particula R, [um] R, [um] R, [um] R, [um] P.[/fem]  HSC [/em]

Ti 033+0,11 046+0,16 3,06+1,05 1,71+0,59 150,9+69,1 2143 +85.8
ZR2 1.13+£0,05 142+0,11 7,98+131 505+0,45 1002+17,4 132,5+20,8
ZR6 328+0.09 4,12+020 158+26 13,6+1,1 688+63 855+36

TI6 0,54+0,11 0,73+0,17 4,71+1,54 296+0,62 202,6+21,9 2764 +83.4
AL2 224+0,15 2,88+036 14,74+1,79 1044+ 1,11 117.7+20,6 143,3+19.7
AL6 474+40,16 6,89+0,50 32,17+3,28 18,59+2,18 67,1+103 82,1+13,4
AL9 739+026 885+0,70 39,60 +3,61 2288+249 565+7,5 68,9+124
SI2 1,82+0,03 228+0,16 12,06+0,83 886+049 1431+159 171,9+133
SI6 398+021 529+0,80 26,58+3,63 16,79+0,68 82,1+9,5 92,9+18,1

SI6/HF  420+0,15 5,50+1,54 27,14+475 17,50+0,54 76,6+112 87,1+118
SI9 6,84+0,60 855+0,70 39,15+3,78 21,75+335 618+112 754+11,5
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Tal y como es de esperar, al aumentar el tamafio de las particulas de proyeccion, para una
misma naturaleza de particula, aumenta el valor de rugosidad para todos los parametros de
altura (R, R, R, R), de la misma manera que disminuyen para los de espaciado (P y
HSC). Todas estas diferencias son estadisticamente significativas.

Estos valores se visualizan también en las Figuras 2.24 a 2.29; las cuales muestran los
resultados de rugosidad graficamente.

Asimismo, se aprecia que, si comparamos los resultados con el mismo tamano de particula
de proyeccion pero con diferente naturaleza, todos los parametros de altura aumentan
gradualmente su valor en el siguiente orden: TiO,, ZrO,, SiC pasivado con HCI, SiC
pasivado con HF/HNO; y ALO,. En este caso también todas las diferencias son
estadisticamente significativas, excepto para las diferencias entre el Ti c.p. granallado con
carburo de silicio y pasivado con HCl o con HF/HNO,. Sin embargo, la tendencia no es
tan clara para los parametros de espaciado ya que para los tamafios de particula en el rango
425-600 pm, los valores se igualan, de manera que las diferencias entre las medias

obtenidas no son estadisticamente significativas.

Los valores obtenidos para los parametros en altura en los discos granallados con particulas
de proyecciéon de TiO, son significativamente inferiores a los obtenidos con las otras

naturalezas de particulas, incluso del rango dimensional inferior.

9+ -9
8 -8
. T L
7- 1}
6 -6
% 5 — -5
o® 44 T - 4
34 -3
| _ I
21 -2
14 - 1
o- -o

Ti ZR2 ZR6 TI6 AL2 AL6 AL9 SI2 SI6 SI6/HF SI9
Tratamiento

Figura 2.24 Representacion grdfica de los valores medios y desviacion estandar de R, para los distintos
tipos de granallado sobre Ti ¢.p.
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Figura 2.25 Representacion grdfica de los valores medios y desviacion estandar de R, para los distintos tipos

R, [um]

de granallado sobre 17 c.p.

45 - 45
40 T [ 40
35 35
30- T [ 30
25 1 25
20 4 20
15 15
10- [ 10
5_- T -_5
01 [ |

Ti

ZR2 ZR6 TI6 AL2 AL6 AL9 SI2 SI6 SI6/HF S19

Tratamiento

Figura 2.26 Representacion grdfica de los valores medios y desviacion estandar de R, para los distintos tipos

de granallado sobre T3 c.p.
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Figura 2.27 Representacion grdfica de los valores medios y desviacion estandar de R para los distintos tipos
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Figura 2.28 Representacion grifica de los valores medios y desviacion estandar de P, para los distintos tipos

de granallado sobre T7 c.p.
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Figura 2.29 Representacion grdfica de los valores medios y desviacion estandar de HSC para los distintos
tipos de granallado sobre Ti ¢.p.

La Figura 2.30 muestra a modo de ejemplo un perfil de rugosidad superficial, obtenido con
el rugosimetro, de las superficies de Ti c.p. tratadas con cada uno de los tipos de granallado.

Se aprecian cualitativamente las diferencias en el grado y el tipo de rugosidad.
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Figura 2.30 Continiia en pdgina siguiente.
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Figura 2.30 Perfiles de rugosidad de las superficies de Ti c.p. granalladas con los distintos tipos de

naturaleza y tamafio de particula de proyeccion. Se representa un ejemplo de cada tipo. La Figura se

completa en la pagina antetior.
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2.4.3. Composicion quimica superficial

La Tabla 2.VIII resume los resultados de dispersion de energia de rayos X sobre las
superficies de todos los tipos de implantes granallados.

Los resultados demuestran lo que las micrografias de MEB ya ponen de manifiesto de
manera cualitativa, es decir, que han quedado adheridos sobre el Ti c.p. restos de particulas
de proyeccion cualquiera que sea la naturaleza empleada. En el caso de la proyeccion con
TiO,, como se esperaba, no se han identificado naturalezas quimicas diferentes al titanio.

Sin embargo, también se visualizan restos de particulas sobre la superficie granallada
(Figura 2.12).

Asimismo, se pone de manifiesto un descenso importante de la cantidad de silicio presente
en las superficies granalladas con carburo de silicio y pasivadas con HEF/HNO,,
comparandolas con aquellas granalladas con el mismo tipo de particulas, pero pasivadas
con HCL

Tabla 2.VIIL Porcentaje atimico (media =+ desviacion estandar) de los elementos mds representativos al
analizar por EDS la superficie del Ti ¢.p. granallado.

Tipo de Particulas Al Si Zr Ti
ZR2 - 7,3+£0,9 15,5£0,6 77,2+£0,3
ZR6 - 11,1£ 2,1 17,9+0,5 71,0+ 1,3
TI6 - - - 99,9 £ 0,03
AL2 18,8 +2,2 - - 81,2+0,9
Al6 22,0£1,7 - - 78,0 £ 0,6
AL9 19,7£2,2 - - 80,3+0,9
S12 - 25,5+2,0 - 74,5+ 0,8
S16 - 299+ 1,8 - 70,1 +0,7

S16-HF - 9,9+0,4 - 90,1+0,2
SI9 - 23,4+3.0 - 76,6 £ 1,4

2.4.4. Distribucion de tamafios de particulas

La Figura 2.31 representa comparativamente la distribucién de tamafios de las distintas

naturalezas de particulas empleadas, antes de ser usadas.
La observacion de los perfiles pone de manifiesto que, aunque todos los productos
empleados eran comerciales — exceptuando las particulas de TiO,-, la distribucion del

tamafio de las particulas presenta diferencias significativas.

Las particulas de carburo de silicio tienen una distribucién de tamafios con el mayor

namero de particulas, el pico de la distribucion (447 um), en los valores intermedios del
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intervalo normativo con una cantidad significativa de particulas de tamafios inferiores al

minimo del intervalo (425 pm).

Sin embargo, las particulas de alimina ubican el pico de la distribucion en los valores altos
(615 pm), siendo los tamanos de la mayorfa de las particulas mayores al valor superior del
intervalo (600 um). La dispersién de tamafios es claramente inferior a la que tienen las

particulas de carburo de silicio.

Las particulas de circona se distribuyen dentro del intervalo, sin particulas por encima o por
debajo de los tamafios normalizados. El pico de la distribucion (527 pum) también se ubica
en los valores mayores de la distribucién con dispersion de tamafos similar a la de las

particulas de alimina.

Las particulas de TiO, que se han fabricado y cribado en el laboratorio, tienen una
distribucion similar a la de las particulas de alimina (pico en 606 pum), incluso en el hecho
de que ambas distribuciones presentan una pequefa cola, correspondiente a particulas de

tamafios por debajo del valor minimo del intervalo normalizado.

40 -

ZR6 - SinUsar
——TI6 - SinUsar

35 1 —— AL6 - SinUsar
—— SI6 - SinUsar

30

25 1

20 -

% particulas

15 +

10 -

v T L | v T v T d T d T d T d 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Tamafio de particula [um]

Figura 2.31 Distribucion de los tamarios de todas las naturalezas de particulas de proyeccion, antes de ser
usadas (SinUsar).
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2.4.5. Porcentaje de rotura de particula

En las Figuras 2.32 a 235 estan representados las distribuciones de particulas de
proyeccion antes y después de ser usadas, para cada una de las naturalezas estudiadas. En la
Tabla 2.IX se muestran los resultados del calculo del porcentaje de rotura de particula con

sus correspondientes desviaciones estandar.

Tabla 2.IX Porcentaje de rotura de particula calenlado a partir de la formula referida en el Apartado
2.3.2.6. La desviacién estandar [SD%rotural se ba calculado con la formula

SD %rotura = %rotura * [( 8D Sin Usar] + (SD Usadojj
SinUsar Usado
Particulas Diam. SinUsar + Diam. Usado + % rotura +
SD SinUsar [um]  SD Usado [um]  SD % rotura
ZR6 490,6 + 69,3 4754 +104.6 3,1+1,1
TI6 501,2 +£193,0 375,6 £174.7 25,1 +21,3
AL6 580,2 72,7 558,9+90.2 3,7+ 1,1
SI6 449,77 + 123 3946 +123,9 123+7,2
40+ —— ZR6 - SinUsar
—— ZR6 - Usado
35 4
30 4
w 254
0
o
B 204
(48]
o
X 151
10 4
5 J
0

v ) v ) v ) v ) v ) v ) v ) v ]
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Didmetro de particula [um]

Figura 2.32 Representacion grdfica de la distribucion de las particulas de circona (ZR6) antes y después de
ser usadas para granallar discos de 17 ¢.p.
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35 1 —— AL6 - SinUsar

—— AL6 - Usado
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Tamano de particula [um]

Figura 2.33 Representacion grdfica de la distribucion de las particulas de aliimina (ALG6) antes y después
de ser usadas para granallar discos de T7 c.p.
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Figura 2.34 Representacion grdfica de la distribucion de las particulas de dxido de titanio (T16) antes y
después de ser usadas para granallar discos de 7 c.p.
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35 1 —SI6 - SinUsar
—— SI6 - Usado
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Figura 2.35 Representacion grdfica de la distribucion de las particulas de carburo de silicio (S16) antes y
después de ser usadas para granallar discos de 7 c.p.

Los resultados demuestran que las particulas de circona, alimina y carburo de silicio tienen
un comportamiento cualitativamente similar a la rotura. La pérdida de dimensiones se
caracteriza por un desplazamiento del pico hacia un tamano de particula inferior que el de
antes de ser usadas. Este desplazamiento es tanto mayor cuanto mayor es el porcentaje de
rotura (SiC > ALO; > ZrQ,), y esta acompanado de una caida del porcentaje de particulas

acumulado en el maximo.

Sin embargo, la rotura de las particulas de 6xido de titanio se caracteriza por la aparicion de
un segundo pico de particulas en un tamafio de particula significativamente menor al pico
original antes de ser usadas. Estas particulas son las que presentan un mayor porcentaje de

rotura de particula.
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2.5. Discusion

Los aspectos determinantes para la caracterizacion de la rugosidad de una superficie son:
(1) la seleccion del método de caracterizacion y (2) la seleccion de los parametros
calculados para su cuantificacion. Estos aspectos, aplicados a los implantes dentales, han
sido objeto de discusion en dos exhaustivos trabajos de investigacion [WEN96]; [WIE99].

Las conclusiones mas destacadas de ambos trabajos son:

- Se deben seleccionar y referenciar de forma exhaustiva las variables del método de
caracterizacion utilizado con el objetivo de poder comparar adecuadamente los parametros

calculados para cuantificar la rugosidad.

- Los métodos opticos (sin contacto) permiten caracterizar detalles mas finos de la
rugosidad de una superficie debido a su mayor resolucion lateral. Esta mayor resolucion
tiene como causa el menor diametro del elemento medidor (Figura 2.36) y como principal

resultado un aumento del valor de la mayorfa de los parametros que se pueden calcular.

Punta Haz de
de contacto Haz laser elecirones

Figura 2.36 Comparacion de la manera de aproximacion de la punta palpadora de contacto, el hazg de lnz
ldser y el haz de electrones a la topografia superficial. Cada nna de las tres técnicas tiene capacidades

claramente diferentes para resolver detalles topograficos de la superficie. Figura adaptada de [V'WRO1].

- Es conveniente el uso de métodos de caractetizacion tridimensional, al menos

cualitativos, para una mejor descripcion de la rugosidad.

- Se debe seleccionar un grupo de parametros de caracterizacion suficientemente
representativo de manera que no solo se calculen aquellos parametros que definen aspectos
de caracterizacion vertical (altura) del perfil, sino también de los que lo hacen con los

aspectos horizontales (espaciado) e, incluso, hibridos.
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- Los parametros calculados son dependientes de la longitud de muestra ensayada y, por lo
tanto:
- Es imposible una cuantificacion de la rugosidad “real” de la superficie en todos
los ordenes de longitud de onda, desde cero a infinito [BEM99]. Como
consecuencia, los parametros de rugosidad obtenidos con diferentes métodos sélo

son comparables dentro del mismo dominio de frecuencia espacial [MAT97].

- El valor de los parametros calculados es dependiente del valor de la longitud de
corte del filtro corrector de fase seleccionado. Este hecho es determinante para la

correcta discriminacion entre la ondulacion y la rugosidad.

- Si se quiere describir y cuantificar adecuadamente las superficies complejas con detalles
diferenciados de topografia en distintos 6rdenes dimensionales, se debe seleccionar una
serie de técnicas complementarias de caracterizacion de la rugosidad. Por lo tanto, la
seleccion de las diferentes técnicas debe cubrir la totalidad de los rangos dimensionales de

interés.

- Se han desarrollado nuevos procedimientos con el objetivo de reducir el riesgo de perder
informacion valiosa por estos hechos, como por ejemplo el método de la dimension de
perturbacion [WRT92], el método de “analisis de longitud de escala variable” [CMLI98]; y el
“ensayo de rugosidad segun la longitud de onda” [WHHOO]; [WSBOO]; [WTSO01].

Teniendo en cuenta todas estas conclusiones, y antes de analizar los resultados obtenidos,

es preciso realizar una serie de comentarios con relacion a este estudio.

Las variables relevantes de la perfilometria de contacto se pueden dividir en dos tipos: las

normalizadas y las que no lo estan.

De entre las variables no normalizadas encontramos:

(1) La zona de la muestra ensayada.

Esta variable es principalmente interesante cuando se caracterizan superficies anisotropicas,
en las que la direccién de ensayo puede influir en los valores de rugosidad calculados. En
consecuencia, como con el granallado se obtienen superficies isotropicas, la tnica

consideracion tomada ha sido elegir aquella posicién que nos permitiera longitudes de

ensayo (recorrido del palpador) lo mas largas posibles, es decir, los diametros del disco.
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(2) La distancia entre lecturas.

Tampoco es una variable importante, en nuestro caso, por la misma razén expuesta en el
Apartado anterior. La distancia la fijamos después de fijar el nimero de lecturas a realizar

por disco, permitiendo que las lecturas fuesen equidistantes.
(3) El nimero de lecturas a realizar.

Las normativas existentes, como la DIN 4775, estan basadas en la comparacion del valor
medio calculado con un nimero de lecturas determiando con respecto al valor de
especificacion técnica de fabricacion vy, por lo tanto, no son aplicables en nuestro caso. Para
trabajos de investigacioén, Ohlsson y col. [ORP94] y Wennerberg [WEN906] han propuesto
diferentes métodos para decidir el nimero de lecturas a realizar. Sin embargo, en este
trabajo se han tomado en consideracion las recomendaciones de Matsson [MAT97], por
ser las que mas se ajustan al tipo de ensayo realizado. Mattson propone que se realicen
tantos ensayos como sea necesario para reducir la desviacion estandar de los valores de R,
entre 0,1 y 0,2. Con las 15 lecturas evaluadas para cada tipo de tratamiento se ha
conseguido este objetivo para casi todos los tratamientos Tabla 2.VII. Como es logico, por
la heterocedasticidad de las desviaciones de las muestras procedentes de poblaciones que se
distribuyen segiin una ley normal, al aumentar el valor medio de la rugosidad, aumenta la
desviacion estandar. Teniendo en cuenta que las recomendaciones en [MAT97] son para
muestras con rugosidades inferiores a las calculadas en este trabajo, aun en los casos que la
desviacion estandar supera ligeramente el valor 0,2, se puede considerar que la desviacion

es adecuada.
(4) La precision del perfil (pixels por unidad de longitud).

Tomando en consideracion que la perfilometria de contacto tiene menor resolucion que las
técnicas Opticas, se ha elegido la mayor precision posible (1 pixel/pm), aunque ello

conlleve un consumo de tiempo supetior para la realizacién de los ensayos.

Una de las principales causas por las que se seleccioné este método para la determinacién
de la rugosidad fue que algunas de las variables para la obtencion y el andlisis de perfiles
bidimensionales estan normalizadas (ISO 11562 y ISO 4428). De las variables
normalizadas depende que el valor de los parametros calculados sea correcto y comparable:
longitud de corte del filtro cotrector (L), longitud de muestra y longitud total de ensayo.
De hecho, es tan importante el valor de estas variables, que se deben referenciar siempre
cuando se detalla un determinado valor de rugosidad, es decir, el valor de rugosidad no

tiene sentido sin saber el valor de A, o de la longitud de muestra.
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El valor de A, segin norma, depende del valor de la rugosidad; asi, a valotes de rugosidad

supetiotes, mayor es la A_ que se ha de utilizar.

Asimismo, la normativa estipula que la longitud de muestra debe ser igual al valor de . En
cada longitud de muestra, se calcula el parametro correspondiente y, como valor final del
parametro se calcula la media aritmética de, al menos, cinco longitudes de muestra, lo cual
fija la longitud total de ensayo. El hecho de fijar la longitud de muestra evita los problemas
derivados de que el valor del parametro es dependiente de la longitud de ensayo. Debido a
las dimensiones de los discos y los valores de rugosidad obtenidos, se hizo imposible
obtener los valores de rugosidad bajo norma. Consecuentemente, se ajustaron las
condiciones de ensayo al maximo a la normativa, de tal manera que todos los tipos de
tratamientos se midieron bajo las mismas condiciones para que los valores fuesen

directamente comparables.

No existen normativas similares para los métodos de caracterizacion superficial
tridimensionales y, por ello, no se tuvieron en consideracion. Para la microscopia confocal
laser ya hay trabajos muy exhaustivos proponiendo metodologfas y calculo de parametros
que permitan mediciones comparativas [USS00a]; [USSO0Ob]. Aun asi, al priotizar que la
metodologfa empleada fuese valida para la industria, no es un método que se deba

seleccionar por su dificil disponibilidad, ya que es caro y voluminoso.

En este sentido, también es cierto que la perfilometrfa de contacto no es capaz de realizar
mediciones directamente sobre la superficie de un implante dental roscado, por la
geometria del mismo con relacion a las caracteristicas morfologicas del aparato. La punta
no es capaz de penetrar en los fondos de rosca y el brazo no es capaz de realizar su
movimiento a lo largo del diente de rosca. Sin embargo, en un estudio postetior, que no es
parte de esta tesis [APA00], se determiné por microscopia confocal laser que la rugosidad
obtenida sobre un disco y sobre un implante, tratados bajo las mismas condiciones, no
presentaba diferencias estadisticamente significativas para ninguno de los parametros
calculados.

Asimismo, la perfilometria de contacto no permite realizar mediciones en el orden
nanométrico. Sin embargo, un granallado con particulas del tamafio de las seleccionadas en
este estudio no confiere configuraciones topograficas a la superficie en este orden
dimensional, tal y como se demostré en [WEN9G] al realizar microscopfas de fuerzas
atomicas sobre superficies granalladas de Ti c.p. Por lo tanto, parece innecesario el uso de
alguna de estas técnicas mas capaces, como complemento a la perfilometria. En cualquier
caso, con la MEB evaluamos cualitativamente el nivel de detalle nanométrico de las
superficies. Asimismo, el uso de estrategias metodolégicas, como las mencionadas
anteriormente [WRT92]; [CMLI8]; [WTS01], para el control topografico en distintos
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o6rdenes dimensionales representan un consumo de tiempo y una logistica excesiva para ser
asumidas por la industria y, probablemente, innecesarias para el analisis de las superficies
granalladas, en las que el detalle topografico se centra en el orden micrométrico

exclusivamente.

Los parametros para la descripcion cuantitativa de la rugosidad estan todos normalizados
[ISO 4427] y se han seleccionado en base a las recomendaciones que Wieland [WIE99]
propuso para los implantes granallados. Sin embargo, su propuesta inclufa, ademas de 4
pardimetros verticales (R, R, R, R) y uno horizontal (S, aqui substituido por su
reciproco, P,), dos parametros hibridos que el software empleado en este estudio no
calculaba. Asi, se afiadié un parametro de altura (HSC) adicional para completar la

caractetizacion.

2.5.1. Rugosidad

2.5.1.1. Influencia del tamafo de las particulas

Tal y como se perseguia en el planteamiento de este trabajo, la observacion de las
micrograffas (Figuras 2.13 a 2.19), y de los perfiles de rugosidad obtenidos con el
perfilémetro (Figura 2.30) evidencian cualitativamente lo que los resultados cuantitativos
(Tabla 2.VII) demuestran (valores de R, por ejemplo): la rugosidad superficial aumenta al
aumentar el tamafio de particula (Figura 2.37). Este resultado no deja de ser evidente
teniendo en cuenta que la diferencia en los tamafos de las particulas empleadas es
significativo, con diferencias entre los maximos del intervalo de 300 pm (entre AL2 y ALG)
y 800 pm (entre ALG y AL9).

Tal y como ya se ha comentado, la rugosidad se ha cuantificado con una serie de
parametros verticales y horizontales. Los parametros verticales aumentan al aumentar el
aspecto rugoso de la superficie debido a que el impacto de las particulas deforma
plasticamente una area superior, desplazando el metal a lado y lado de su periferia, dejando
huellas de tamafio supetior con picos mas altos y valles mas profundos. Contrariamente,
los parametros horizontales aumentan al disminuir los tamafios de las particulas y, por lo
tanto, al disminuir el aspecto rugoso de la superficie. Esto es asi porque los parametros
hotizontales evaliian el niamero de picos y/o valles que hay por unidad de longitud de
perfil. Consecuentemente, el impacto de particulas menores permite para una misma area
tratada un mayor numero de particulas impactando sobre ella y, por lo tanto, una menor

distancia entre valles y picos.

Lo mas interesante son los valores de rugosidad conseguidos al variar los tamafios de las

particulas. En principio, para cuantificar exhaustivamente la superficie se debe aportar el
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valor de los distintos parametros calculados, ya que se pueden obtener diferencias entre
unos parametros y no obtenerlas entre otros, lo cual indica determinadas diferencias con
respecto a la forma de los perfiles. Sin embargo, al comparar los valores de rugosidad al
variar el tamafio de las particulas, todos los parametros se comportan con las mismas
tendencias, incluso en lo que a diferencias estadisticamente significativas se refiere. Este
hecho pone de manifiesto, tal y como se observa en las micrografias (Figuras 2.13 a 2.19)
que el tipo de rugosidad, para una naturaleza de particula determinada, es el mismo,
cualquiera que sea el tamano de las particulas. Con el granallado se obtienen topografias

irregulares y sin textura, es decir, sin una direccion o distribucion especifica de los detalles

de la rugosidad.
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Figura 2.37 Representacion grdfica de los valores de R, para 'Ti ¢.p. granallado, comparando el efecto del
tamano de particula de proyeccion para las distintas naturalezas de particnlas estudiadas.
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Con estos resultados, el analisis se puede hacer tomando un sélo parametro, puesto que es
indicador general de la rugosidad. En implantes dentales, como en muchos otros tipos de
piezas, el valor que se suele referenciar es el parametro R, que por su definicion da una

idea mas intuitiva de lo que entendemos por rugosidad.

Es dificil comparar los valores de R, obtenidos con otros estudios, puesto que los métodos
y las variables metodoldgicas (longitud de ensayo, filtros, etc..) son diferentes en funcién de
cada estudio cuando, en el mejor de los casos, estas variables estan referenciadas. Hay
numerosos trabajos donde o no se emplea método ninguno para evaluar la topografia
superficial [FRE72]; [ROW93], o sélo se emplea un método cualitativo como el MEB
[ICP87]; [CGBI0]; [CSW94]; [NMK94|, o la metodologia de cuantificacion esta
pobremente descrita [SSK90]; [BSS91]; [KVV94]; por poner algunos ejemplos. Sin
embargo, existen excepciones aisladas donde la metodologia esta mas o menos
completamente descrita [SCR92]; [LTL94]; [MSH95]. Finalmente, el primer trabajo
encontrado para materiales de implantes dentales con una exhaustiva descripcion del
método fue el publicado en 1994 por Ungersbock y Rahn [UNR94]; pero los tratamientos
empleados en su trabajo no permiten la comparacion con los resultados de éste. De nuevo,
los trabajos de Wennerberg [WEN96] y Wieland [WIE99] permiten llevar a cabo estas
comparaciones y extraer conclusiones por su exhaustividad en la descripcién de los
métodos y por el tipo de tratamientos llevados a cabo para hacer rugosa la superficie de los

implantes dentales.

En ambos trabajos el método de caracterizacion fue éptico, microscopia confocal laser y
perfilometria laser, respectivamente. En consecuencia, tal y como se ha comentado
anteriormente y ya se ha comprobado [WSW99], para la misma superficie estos métodos
obtienen valores de R, superiores a los calculados con perfilometria de contacto. En efecto,
en [WIE99] para granallados con particulas de alimina del mismo tamafio empleado en
ALG sobre Ti c.p. de Grado III y a una presion similar, el valor de R, fue 5,38 pum;
ligeramente superior a los 4,74 um calculados para ALG. De la misma manera, en
[WEN96], para granallados con particulas de alimina un poco mas pequefas que AL2, el
valor de R, fue 2,11 pum; practicamente igual a los 2,24 um calculados para AL2. En un
estudio reciente de Wieland y col. [WTSO01] al granallar con particulas de alimina de
tamafio ligeramente superior a AL2, el R, obtenido con perfilometria laser fue 3,93 pm,
significativamente superior a los 2,24 um calculados para AL2. Aqui las diferencias ya se
hacen apreciables puesto que se adiciona a R, la pequena diferencia en los tamanos de
particulas con el cambio de método de caracterizacion. Sin embargo, para condiciones muy
similares, Taborelli y col. [TJF97] caracterizaron las superficies granalladas con microscopia
de fuerzas atémicas, obteniendo valores de R, cuatro veces inferiores a los obtenidos con
AL2. Este hecho pone de manifiesto que no es adecuado el uso de estos microscopios para

cuantificar la rugosidad de superficies granalladas con particulas de estos tamafos, ya que la
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superficie analizada es de dimension inferior al detalle de la rugosidad. Por otra parte, en
[OAS00], bajo condiciones de granallado similares a ALG, los valores que obtuvieron con
perfilometria de contacto fueron significativamente infetiores a los calculados en este
Capitulo, lo cual puede ser debido o a una incorrecta utilizacion de las variables de ensayo,
que no son referenciadas, o a la influencia de alguna otra variable del tratamiento de
granallado, como por ejemplo la presion de proyeccion [ACC97], que tampoco

referencian.

De estos resultados se puede concluir que la perfilometria de contacto y la seleccion de sus
variables, llevada a cabo en este estudio para la cuantificacién de la rugosidad, es adecuada,
puesto que comparada con y tomando como gufa en la seleccion de las variables los
trabajos mejor referenciados en la literatura consultada, nuestros resultados son
comparativamente similares. Esto implica que, los valores de los parametros se han de
acompafar de todas las variables del método para facilitar la comparacion, tal y como se ha
puesto de manifiesto. Asimismo, se deben referenciar adecuadamente todas las variables
del granallado con el objetivo de poder explicar las posibles diferencias en los valores de
rugosidad calculados.

2.5.1.2. Influencia de la naturaleza de las particulas

Todas estas comparaciones se han podido hacer exclusivamente con estudios en los que se
han empleado particulas de alimina. De hecho, los trabajos de otros investigadores donde
se emplea el granallado tienen como tnico objetivo la determinacion de la influencia del
tratamiento sobre la rugosidad supetficial; y ésta en la respuesta biologica y/o de
degradacion del material. No se evalua ni la influencia del tamafio de particula ni la
influencia de la naturaleza de la misma. Wenneberg si lo ha hecho, tanto con respecto al
tamafio [WAA95a]; [WAL9G6], como a la naturaleza [WAA95Db]; [WAJ96]. No obstante, sus
estudios abarcaron un rango de tamafio de particulas y de rugosidades inferior al nuestro
(méaximo de 250 pum), y las particulas que estudiaron fueron el AL,O; y el TiO,, tnicamente.

En [WAA95Db] y en [WAJ96] las particulas de éxido de titanio empleadas fueron de 25 um
de tamano. La rugosidad obtenida con microscopia confocal laser fue de R, = 0,91 um.
Esta rugosidad es sustancialmente superior a la obtenida al granallar con las particulas que
se han preparado por sinterizacion en el laboratorio, las cuales, a pesar de que su tamafio
original estaba entre 290-570 um (Tabla 2.VI), (Figura 2.31), s6lo han permitido obtener Ti
cp.con R, = 0,54 um.

La baja rugosidad pone de manifiesto las bajas propiedades mecanicas que poseen las

particulas sinterizadas de TiO,, tal y como demuestran los valores de rotura calculados
(Tabla 2.IX). Las particulas de TiO, se rompen mas del doble que las de SiC, y cast siete
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veces mas que las de Al,O; y ZrO,; y presentan dos picos en su curva de distribucion de
tamafios después de ser usadas (Figura 2.34), uno a valores muy bajos (236,9 um) y el otro
en la misma posicion que el que habfa antes de ser usadas. Este ultimo muestra aquellas
particulas que no han impactado durante el proceso de granallado, por lo tanto, las
diferencias en los porcentajes de rotura se haran mas amplias a medida que se vayan
tratando mas piezas, a la vez que ratifica que las particulas de 6xido de titanio que si han
impactado han quedado muy disgregadas, perdiendo por completo su caracteristica de
tamafo. Este hecho era evidente en el momento de realizar el granallado, puesto que, a
diferencia del uso de las otras naturalezas de particulas, con las de TiO, se formaba una
gran nube de polvo en la cabina de tratamiento que, practicamente, impedia la visién en su

intetiof.

Sin duda, estas propiedades mecanicas tan pobres son causa del proceso de fabricacion
llevado a cabo. Este proceso de sinterizacién no esta optimizado, principalmente porque el
polvo de partida no se compacté en prensa, con lo que la porosidad inicial inherente a las
particulas se ha de suponer elevada, comprometiendo las propiedades mecanicas hasta el

punto de hacerlas inttiles para ser empleadas en el tratamiento de granallado.

Sin embargo, la rugosidad obtenida, es leve pero estadisticamente superior a la de los discos
control, R, = 0,33 pm (Figura 2.37), (Tabla 2.VII) y, segun el pionero estudio de Predecki y
col. [PAS72], es del tipo y del orden del valor minimo necesatio para que haya fijacion y
crecimiento del hueso hacia el implante, R, =0,502 pm. En consecuencia, aunque no con
los valores de rugosidad inicialmente previstos, mantendremos este tratamiento para el
estudio celular 7 vitro del Capitulo 3, puesto que el motivo por el que se seleccionaron estas
particulas fue su coincidencia de naturaleza con la del 6xido que hay sobre el titanio metal
y, por lo tanto, su capacidad para no contaminar, tal y como también se ha demostrado en
este estudio (Tabla 2.VIII).

Las particulas de 6xido de circonio son esféricas a diferencia de las de carburo de silicio y
las de 6xido de aluminio (Figura 2.6). Este es el principal motivo por el que los parametros
de altura, entre ellos R, sean clara y estadisticamente inferiores en el caso del Ti c.p.
granallado con ZrO,, cuando se compara con las otras naturalezas para un mismo tamafio
(Figura 2.38), (Tabla 2.VII). De hecho, el tipo de rugosidad es diferente, tal y como
demuestran las micrografias del MEB (Figuras 2.11, 2.13 y 2.16). Las particulas de ZrO,
permiten obtener superficies mas suaves, sin picos ni valles agudos, lo que influye en los
valores calculados [BAJ88]; [NUSS8S]. Sin embargo, esta diferencia en el tipo de rugosidad
no se aprecia facilmente en los perfiles de rugosidad obtenidos con el perfildbmetro de

contacto (Figura 2.30).
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Figura 2.38 Representacion grdfica de los valores de R, para 'Ii c.p. granallado, comparando el efecto de la
naturaleza de la particula de proyeccion para los distintos tamarios de particulas estudiados.

El hecho que los valores de los parametros de altura sean diferentes no nos aporta datos
que confirmen cuantitativamente las diferencias cualitativas en el tipo de rugosidad
obtenido con las particulas de ZrO,. Sin embargo, cuando realizamos el test estadistico
sobre los parametros de espaciado (P, y HSC), entre las particulas ZR6 y las ALG6, SI6 y
Si/HFG, las leves diferencias entre el valor de estos pardimetros no son estadisticamente
significativas (Figura 2.39). Es decit que, con respecto a la distancia entre picos y/o entre
valles, las particulas de ZrO, obtienen rugosidades similares a las obtenidas con el resto de
naturalezas de particulas. Este resultado si que confirma cuantitativamente las diferencias,
puesto que los picos y valles de las superficies granalladas con 6xido de circonio estan igual
de espaciados, pero son menos altos y menos profundos, es decir, tienen angulos menos
agudos. Asimismo, se confirma la conveniencia de calcular un conjunto de parametros de

rugosidad que sean capaces de identificar estas diferencias para tener una mejor descripcion
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cuantitativa de la superficie. Para la particulas de tamafios pequefios, las diferencias para los
valores de los parametros de espaciado entre los discos ZR2 y los discos AL2 y SI2 si son
estadisticamente significativas, pero es debido a que el intervalo de tamafios de particulas
incluye particulas inferiores a las de éxido de aluminio y carburo de silicio, a diferencia de
los intervalos de tamafios para las particulas de tamanos medios, donde todas estas
naturalezas tiene intervalos idénticos (Tabla 2.VI).
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Figura 2.39 Representacion grafica de los valores de P, y HSC para 17 ¢.p. granallado, comparando e/
efecto de la naturaleza de la particnla de proyeccion para el tamaro de particula medio.
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Los resultados también confirman que hay diferencias estadisticamente significativas en los
valores de R, entre los discos granallados con particulas de Al,O; y de SiC, para un mismo
tamafio de particula (Tabla 2.VII), (Figura 2.38). Este hecho se puede explicar tomando en

consideracion tres causas diferentes:
(1) La distribucion de los tamanos de particulas.

Este factor puede ser determinante, puesto que para un misma nomenclatura normalizada
de tamafios de particula [FEPA 42-F-1984], la distribucion final dentro del producto
comercial puede ser muy variable, dependiendo del material o del fabricante [BOH99];
[INUSS88]. Esto es debido a la permisividad de la norma en cuanto a los porcentajes de
rechazo exigidos para cada apertura de malla en el tamizado; lo cual favorece la variacion

en las distribuciones sin, por ello, incumplirla.

De hecho, los resultados de distribucién de tamafios asi lo confirman (Figura 2.31). Las
particulas de 6xido de aluminio tienen un valor medio de 580,2 um con su distribucion
desplazada hacia los valores altos dentro del rango con el pico en 615 pm. Sin embargo, las
particulas de SiC, a pesar de tener un valor medio de 449,7 um, que estd comprendido
entre la horquilla que permite la norma para la denominacion F36 (425-600 um), muestra
una distribucion claramente diferente. El rango de particulas con diferentes tamafos es
mas amplio, y la posicién del pico se sitia en un valor significativamente mas bajo (447
pm) que para el 6xido de aluminio. El valor medio y el pico, en este caso, son

practicamente iguales confirmando su distribucion Gaussiana.

En consecuencia, a pesar de que las particulas de SiC y AL O; tienen normativamente el
mismo rango de tamafios, es de esperar que las particulas de alimina dejen huellas de
tamafio supetior, puesto que hay mas probabilidades que la particula que impacte sea

mayof.
(2) Las propiedades fisicas y mecanicas de las particulas.

La dureza, la tenacidad a la fractura y la densidad de las particulas de proyeccion pueden
influir en la rugosidad debido a que la transferencia de energfa cuando la particula impacta
depende de su facilidad para la rotura, asi como de su masa [MKW95]. En este sentido, las
particulas de alimina tienen mayor densidad y mayor tenacidad a la fractura (3,92 g/cm’ y
3,9 MPam'”?, respectivamente) que las de SiC (3,22 g/cm’y 3,3 MPam" %. Ademiés, el ball
wiill friability index: (BMFT) es significativamente mayor para las particula de SiC (54) que para
las particulas de AL,O; (11,4) (Tabla 2.V). E1 BMFI es un ensayo que determina la facilidad
de rotura de los abrasivos en forma de particula cuando se someten a impactos. Cuanto

mayor es el indice mas se rompen las particulas. En la industria del granallado se emplea
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mas este dato que el de la tenacidad a la fractura, puesto que es mejor indicador de esta
capacidad tecnologica de las particulas. Estos datos también corroboran los resultados de
rotura de particula, donde la rotura de particula calculada para el carburo de silicio (12,3 %)
practicamente triplica el valor de rotura para la alimina (3,7 %). Por su parte, las particulas
de circona, a pesar de poseer tenacidad a la fractura inferior (2,5 MPam'”?) a la alimina y al
carburo de silico (Tabla 2.V), su porcentaje de rotura (3,1 %) es inferior al de ambos tipos
de abrasivos. Esto se explica por la forma de las particulas, ya que las particulas esféricas
distribuyen con mas uniformidad los esfuerzos internos en el momento del impacto,
disminuyendo asi la posibilidad de fractura [BAJ88].

En consecuencia, la transferencia de energfa en el momento del impacto es mayor con las
particulas de ALO;que con las de SiC. Esto es asi porque cuanto mayor sea la masa, para la
misma velocidad (presion de proyeccion), mayor sera la energfa cinética de la particula; vy,
cuanto menor sea la rotura de la particula, menor sera la pérdida energética en el momento
del impacto. Ademas se ha de tener en cuenta que cuanto mayor es la energfa en el
impacto, mayor es la deformacion plastica sobre el metal [MKW95]. El resultado es que la
rugosidad superficial de las superficies granalladas con particulas ALO;, también en este

caso, ha de ser mayor que si son granalladas con particulas de SiC.

LLa mayor transferencia de energfa también genera una superficie mas trabajada en frio, con
tensiones residuales de compresion superiores, las cuales pueden influir en otras
propiedades, como la corrosion, que son estudiadas en el Capitulos 4 de esta Tesis
Doctoral.

(3) La forma de las particulas

El nimero de filos en una particula y/o el valor de sus angulos puede influir en el aspecto
cualitativo de la rugosidad de la supetficie y, por lo tanto, como ya se ha comentado para
los resultados con circona, los valores de los parametros de rugosidad [ADH91]. Sin
embargo, tanto las particulas de AL,O; como las de SiC son anguladas sin diferencias

apreciables (Figura 2.6).

Cualquiera de estos tres factores puede explicar la mayor rugosidad del Ti c.p. granallado
con particulas de Al,O; comparado con el granallado con SiC; pero, a pesar de que ésta se
debe, con cast total seguridad, a una combinacion de los tres factores, el que mas influencia

puede tener es la diferente distribucion de tamafios de particula.
De todos estos resultados se puede también concluir que mediante perfilometria de

contacto y para superficies de Ti c.p. granallado con rugosidades del orden de las obtenidas

en este estudio, la rugosidad queda definida cuantitativamente con la utilizacién de un
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parametro de altura (vertical) y un parametro de espaciado (horizontal). La seleccion de
estos dos parametros se puede hacer segin diferentes criterios pero, en este caso, se ha

decidido elegir R,, como parametro de altura; y P, como parimetro de espaciado.

El primero por ser el parametro cuya definicion da una idea mas precisa de lo que se
entiende por rugosidad y, sobre todo, porque es el paraimetro mas utilizado por la industria
y los investigadores. De esta manera se facilita la comparacion entre estudios y productos
de diferentes procedencias, siempre teniendo en cuenta todas las advertencias previas que

ya se han explicado.

El parametro P, se define como el nimero de ciclos pico-valle por una unidad de longitud,
mientras que HSC se define como el numero de picos por unidad de longitud. Con el
objetivo de correlacionar los resultados de rugosidad con la respuesta celular, asi como con
la fijacion del implante 7z vivo, no hay un parametro que por su definicién haga mas
conveniente su uso. Sin embargo, aunque tampoco explica el porqué de su seleccion,
Wieland [WIE99] eligio el reciproco de P, que es el parametro S, Puesto que sus trabajo,
con respecto a este punto, es una referencia ampliamente aceptada, también elegimos P,
para facilitar la comparacién, no con los estudios que ya se han publicado, en los que este
tipo de parametros no se han utilizado, sino con el convencimiento de que en futuros

trabajos este parametro sera mas calculado que HSC.

2.5.1.3. Otras variables con influencia

Los valores para los parametros de rugosidad verticales de los discos SI6/HF son
supetiores a los SI6 (Tabla 2.VII), (Figura 2.38); aunque las diferencias no son significativas.
Este hecho puede ser causado porque el uso de HF/HNO; no sélo pasiva la supetficie del
titanio (accion preferente del HNO,), sino que el acido también ataca preferentemente los
bordes de grano del metal (accién preferente del HF), lo que provoca las diferencias
cualitativas entre estos dos tratamientos comentadas con anterioridad. Es posible que si se
hubiese utilizado un perfilémetro éptico, el aumento de rugosidad se habrfa calculado con
mayor diferencia. Los métodos opticos tienen mayor resolucion horizontal y, por lo tanto,
pueden detectar picos y valles de diametro inferior, como los que superpone el ataque

acido a los obtenidos con el granallado.

Sin embargo, en otros estudios [VWRO1] se han determinado diferencias estadisticamente
significativas entre T1 c.p. granallado con y sin ataque acido posterior, pero en sentido
contrario, es decir, los materiales con el ataque quimico adicional presentaban rugosidades
inferiores. Esto es as{ porque en esos estudios, el ataque acido se hizo con el objetivo de
superponer la rugosidad en el orden dimensional inferior al conseguido con el granallado.

Los ataques acidos eran mas agresivos que el aplicado en este trabajo, lo cual provocaba un
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ataque preferencial en las puntas de los picos y en los fondos de los valles, donde el
aumento local de la energfa superficial hace mas reactivos a estos puntos. La consecuencia
es un rebaje por redondeo de estas zonas y, por lo tanto, una disminucion de la rugosidad
total.

La presion de proyeccion y el iempo de proyeccion, asi como el angulo de incidencia entre
el haz de las particulas y la superficie tratada, son variables del granallado que tienen
influencia en la rugosidad obtenida [MKWO95]; [LWW95]. En nuestro estudio estas
variables se han mantenido fijas y la seleccion de los valores se ha efectuado en funcién de
los resultados de dos estudios previos en los que se optimizaron, en funciéon de estas
variables, las propiedades mecanicas de los implantes dentales de Ti c.p. [MAR90];
[APA97]. Esto estd determinado porque estas tres variables tienen principalmente
influencia sobre las tensiones residuales de compresion inducidas, las cuales a su vez
modifican significativamente la dureza superficial y la fatiga mecanica del metal [CMY95];
[GRO97]; [KMMY8].

2.5.2. Contaminacion supetficial

En primer lugar se ha de comentar que el término contaminacion tiene una connotacion
peyorativa que, en este caso, no tiene porqué reafirmarse. La presencia de la
contaminacion, es decir, de las particulas de proyeccion procedentes del granallado sobre la
superficie del Ti c.p., si bien en principio es indeseable porque modifica la naturaleza
quimica y la homogeneidad estructural original de la superficie del metal, no esta
comprobado que sea perjudicial para el buen desarrollo biolégico de las células y del tejido.
De hecho, el Capitulo 3 de esta Tesis Doctoral evalia en un estudio celular 7z vt si la
connotacién peyorativa del término se ha de aplicar o no en este caso. Mientras no se
confirme lo contrario, la palabra contaminacién, aqui, sélo hace referencia a la presencia de

un elemento extrafio sobre la superficie de los discos tratados.

Las micrografias de MEB (Figuras 2.10 a 2.23) ponen de manifiesto que todas las
superficies granalladas poseen restos de particulas de proyeccion que han quedado
adheridas y que no se han podido retirar, incluso después del exhaustivo lavado en
ultrasonidos. Se visualizan mejor las particulas sobre aquellas superficies granalladas con
particulas medianas o grandes, puesto que los pedazos de las particulas rotas son de
tamafios mayores, hasta de 100 pm (Figuras 2.20 a 2.23).

Para comprobar que los restos observados sobre las superficies eran procedentes de las
particulas de granallado se hicieron analisis de semicuantificacion de la presencia de los
elementos mas significativos para cada tipo de particula empleada con la ayuda de un EDS
acoplado al MEB (Tabla 2.VIII). Los resultados confirman los restos sobre todas las
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superficies asf como su procedencia ya que, en ningun caso, se encontraron restos de otros
elementos diferentes a aquellos que procedian o del metal (Ti) o de las particulas (Si, Al, Zr,
segun el caso). El caso de los discos T16, donde las particulas de proyecciéon eran de TiO,,
no se encontraron restos de otras naturalezas, demostrando la ausencia de contaminacién

con naturalezas extrafas a las de la superficie del Ti c.p., tal y como se esperaba.

Las bajas desviaciones estandar de los valores calculados son destacables, puesto que

evidencian una significativa uniformidad de la contaminacion a lo largo de toda la muestra.

Los resultados de cuantificacion no pueden ser comparados directamente entre los
distintos tratamientos, por la técnica en si, que es semicuantitativa, asi como porque no se
incluyen en el analisis elementos tan significativos como el oxigeno, el cual posee su nivel
energético principal de emision muy cercano al del titanio, por lo que el analizador los
confunde.

No obstante, si se puede concluir que la cantidad de contaminacién en los discos
granallados no depende del tamafio de particula, tal y como se comprueba al comparar los
resultados de AL2, ALG6 y AL9 (porcentaje de aluminio); o de SI2, SI6 y SI9 (porcentaje de
silicio); o de ZR2 y ZR6 (porcentajes de silico y circonio) (Tabla 2.VIII).

Sin embargo, si que se aprecian diferencias entre la cantidad de elemento contaminante al
comparar los discos granallados con SiC, pero pasivados con distintos acidos, es decir, SI6
y SI6/HF. El porcentaje atémico de silicio en los discos pasivados con HCI (29,9 %)
triplica el de los discos pasivados con HF/HNO, (9,9 %). Estos resultados confirman que
el ataque del HF sobre el SiC hace una labor adicional de limpieza, la cual, si bien efectiva
en modo que reduce la contaminacion, no lo es para una completa limpieza de la
superficie. Si se aumentase el tiempo o la concentracidon de HF en el ataque, se
comprometerfan las propiedades mecanicas del Ti c.p. ya que el ataque intergranular que
efectta este acido fragilizarfa en exceso al metal [BOY94].
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2.6. Conclusiones
Del analisis de los resultados obtenidos en este Capitulo se puede concluir que:

(1) El método de la perfilometria de contacto es un método adecuado para la
cuantificacion de la rugosidad del Ti c.p. granallado. Puesto que el valor de los parametros
calculados depende de la seleccion de la longitud de corte, de la longitud de muestra y de la
longitud total de ensayo, estas variables se deben referenciar para poder comparar los
resultados obtenidos con otros trabajos. Es conveniente combinar esta cuantificacién con

la observacion de las superficies por microscopia electrénica de barrido.

(2) Para la descripcion cuantitativa de la rugosidad del Ti c.p. granallado es suficiente con
calcular un parametro de altura (vertical) y un parametro de espaciado (hotizontal). Se
proponen R, (altura) y P_ (espaciado), principalmente, para facilitar la comparacion de

resultados con otros trabajos de investigacion y otros productos comerciales.

(3) El tamafio de las particulas de proyeccion es la variable del granallado que mas influye
en los valores de los parametros de la rugosidad del Ti c.p. Al aumentar el tamano de las

particulas aumenta la rugosidad en altura (aumenta R, disminuye P,).

(4) La forma de las diferentes naturalezas de las particulas de proyeccién influye cualitativa
y cuantitativamente en la rugosidad del Ti c.p.

Las particulas de ZrO, tienen forma esférica a diferencia de las de ALO; y las de SiC, que
son anguladas. Como consecuencia, el Ti c.p. granallado con las primeras tiene una
topograffa con crateres redondeados, en lugar de con valles y picos escarpados. Esto se

traduce en R, menor y similar P_.

(5) Las diferencias que las normativas permiten en la distribucién del tamafo de las
particulas, pueden influir sobre la rugosidad. Esta es la principal causa que justifica la mayor
rugosidad del Ti c.p. granallado con particulas de Al,O;, comparado con el granallado con
SiC. Ia mayor densidad y menor friabilidad de las particulas de Al,O; también contribuye

en esta diferencia.

(6) Las particulas de TiO, fabricadas por sinterizacién en el laboratorio no tienen las

propiedades mecanicas adecuadas para ser empleadas en el granallado.
(7) Todas las naturalezas de particulas de proyeccion han contaminado la superficie de los

discos de Ti c.p. al quedar restos de las particulas adheridos, después de su limpieza y

pasivado.
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(8) El tamafio de las particulas de proyeccion no influye en el nivel de contaminacion de las

superficies.

(9) El tratamiento de pasivacién con HF/HNO, llevado a cabo sobte los discos de Ti c.p.
granallado con SiC, es mas efectivo limpiando los discos que el tratamiento de pasivado
con HCl. No obstante, no ha impedido que queden también restos de particulas de SiC en
la superficie del metal. Ademas, el pasivado con HF/HNO, no sélo pasiva la superficie,
sino que también la ataca quimicamente, modificando su topografia en la escala

submicrométrica.
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