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Introduccién

Dentro de los materiales para aplicaciones
biomédicas el titanio comercialmente puro es
ampliamente utilizado, en particular en implantes
dentales, debido a su capacidad de 6seo-
integrarse, sus propiedades mecanicas y a la
biocompatibilidad que le brinda su éxido
superficial. Sin embargo, el éxito clinico de una
implantacion se encuentra intimamente ligado a
las caracteristicas de superficie que presenten
dichos implantes, ya que éstas, tienen una fuerte
influencia sobre muchos fenémenos que pueden
conducir al fracaso del implante como son, la
corrosion, el desgaste, la fatiga y la 6seo-
integracién, entre otros. En este sentido, se sabe
que el crecimiento, adhesién y proliferacion de
células osteogénicas esta fuertemente relacionado
con caracteristicas superficiales tales como la
rugosidad, la topografia, la tension superficial.

Con el fin de mejorar las propiedades de dseo-
integracidn y reducir asi el tiempo de
cicatrizacion 6sea, se modifican la rugosidad y
topografia a través de tratamientos de
superficie. Actualmente, dentro de la gran
variedad de tratamientos de superficie disefiados
para su uso en biomateriales, en particular para
implantes dentales de titanio, los mas utilizados
son el blasting, el ataque acido y una
combinaciéon de ambos (blasting + ataque
acido), comercialmente llamada SLA.

Las Unicas complicaciones y fallos en implantes
que se pueden atribuir al empleo del titanio
tienen su origen en aspectos biomecanicos. Los
implantes generalmente estan sometidos a
cargas ciclicas, lo cual lleva a la rotura de los
mismo al cabo de varios afios de funcionamiento
como resultado de la fatiga mecanica del
material. Si bien estos tratamientos introducen
importantes mejoras en las propiedades
mencionadas, la vida a la fatiga de los
componentes tratados puede verse fuertemente
modificada, debido a las tensiones residuales
introducidas durante el tratamiento, la rugosidad
superficial, la generacion de defectos, el

endurecimiento superficial por deformacién
plastica, etc. En este sentido, se sabe que el
numero de ciclos necesario para producir la falla
de una probeta por fatiga, se puede dividir en el
numero de ciclos necesarios para la iniciacion de
una fisura (N;), y el nimero de ciclos para
propagar dicha fisura hasta producir la falla (Np).
Sin embargo, todas las modificaciones
superficiales afectan, principalmente la
nucleacion de fisuras (N;). Por un lado, los
defectos superficiales actian como
concentradores de tension y favorecen el inicio
prematuro de fisuras. Por el otro, la presencia
de tensiones residuales de compresion y el
endurecimiento superficial por deformacién
plastica mejoran la respuesta a la fatiga.

Finalmente, el objetivo de este trabajo es evaluar
el efecto de los tratamientos de superficie blasting,
grabado acido y blasting + ataque acido, en la vida
a la fatiga de titanio comercialmente puro. Se
buscara comprender los mecanismos actuantes e
identificar las variables fundamentales que
controlan la nucleacién de fisuras por fatiga bajo
las distintas condiciones superficiales en estudio.

Descripcion Experimental

Se utilizé titanio comercialmente puro grado 4. Los
tratamientos estudiados fueron: ataque acido,
blasting y blasting + ataque acido, ademas se
utilizé una condicién de mecanizado como
referencia. El ataque acido se realizé con una
solucion de H,SO, 9M a una temperatura de 60°C.
Para el tratamiento de blasting se utilizaron
particulas de alimina de tamafio medio 425-600
Um y una presion de 8 bar. Para el tratamiento
dual de blasting + ataque acido, primero se realizd
el tratamiento de blasting y posteriormente el
ataque acido. Se utilizaron los mismos parametros
citados anteriormente. Estos tratamientos fueron
caracterizados mediante diferentes técnicas. Se
caracterizaron los defectos superficiales y los
cambios microestructurales por medio de
microscopia dptica (OM) y electrdnica de barrido
(SEM). Se analizaron las tensiones residuales por
difraccion de rayos X. Para la obtencion de los
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espectros de intensidad se realizo el barrido c)
alrededor del angulo 26 = 139,5° correspondiente
a la familia de planos (2 1 3).

Los ensayos fueron realizados en una maquina de
fatiga por flexion rotativa M.O.T. Tipo CT 8/30
(R=-1), con una frecuencia de 33 Hz (2000 rpm),
en aire y a temperatura ambiente. El criterio de
vida infinita fue 107 ciclos. A partir de los
resultados se construyeron las curvas o,-Ns para
cada condicion. En la Fig. 1 se puede ver un
esquema con la geometria y dimensiones de la d) Blasting
probeta empleada y la maquina de ensayo.

a) - Ataque acido
§ 22 é”
i @
80 i

b)
Fig. 2: Imagenes OM de los perfiles de las superficies en estudio.
a) mecanizado, b) ataque acido, c) blasting, d) blasting + ataque
acido.
Mediante la observacién microscdpica no se
detectd la presencia de defectos superficiales
severos para las muestras mecanizadas (ver Fig. 2
a)). Por otro lado, el grabado acido no modificd

2 sustancialmente el perfil macroscépico de la
= | . superficie respecto de la condicion de mecanizado.

Fig. 1: a) Geome]tria'i y dimen;iones de Ia ’probetal de fatiga Sin embargol a mayores magnificaciones se pudo

empleada, b) maquina de fatiga por flexion rotativa. comprobar que el tratamiento produjo

Se caracterizaron las probetas ensayadas. Se microhuecos y corrosion intergranular, generando

observaron cortes longitudinales y las superficies asi defectos superficiales en forma de entalla cuya

de fractura de las probetas. longitud se encuentra en el orden de los 10 pm.
Estos defectos podrian actuar como

Resultados . concentradores de tensién (ver Fig. 2 b)).

En la Fig. 2 se muestran imagenes OM de los

perfiles de las superficies tratadas, en las que se En la Fig. 2 ¢) se evidencia la deformaci6n plastica

evidencian los defectos generados. producida por el tratamiento de blasting a lo largo
de toda la superficie. Por debajo de esta zona, se

a) aprecia la presencia de maclas de deformacion

caracteristicas de este tipo de materiales . La
zona de deformacion severa mantuvo su espesor
constante (entre 10 y 20 pym) a lo largo de toda la
superficie tratada. La presencia de esta zona de
deformacion plastica severa superficial, seguida de
una zona de maclas en la subsuperficie, fortalece
la idea del endurecimiento superficial por trabajado
en frio (2, Asimismo, se pueden observar defectos
superficiales en forma de entalla que estarian
asociados a los cantos vivos de las particulas de
alimina cuyas dimensiones son mayores (decenas
de micrones) a las observadas para el tratamiento
de ataque acido y consistentes con el tamafio de
las particulas empleadas (425-600 pm). Desde el
punto de vista de la concentracion de tensiones,
estos defectos fueron de menor severidad que los
producidos por el ataque acido. La imagen de la
Fig. 2 d) refleja que el perfil macroscopico
generado por el tratamiento dual (blasting +
grabado acido) es semejante al producido por el
blasting. En este sentido, se evidencia una zona de
deformacion plastica que se mantiene

b)
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relativamente constante a lo largo de toda la
superficie tratada, y la presencia de defectos
superficiales en forma de entalla. Sin embargo a
mayores aumentos se diferencian los microhuecos
producidos por el ataque acido que también
podrian constituirse en concentradores de tension
adicionales. Cabe destacar, que la distribucion de
los microhuecos fue homogénea en toda la
superficie, sin detectarse zonas con ataque
diferenciado ni corrosién intergranular significativa.

En la Fig. 3 se muestran los difractogramas
obtenidos para cada condicidn, analizada alrededor
del angulo 26 = 139,59. En este grafico se observa
que el pico de referencia (mecanizado)
corresponde al angulo 26 = 139,59, consistente
g])n lo esperado para el material sin tratamiento

—— Mecanizado

—— Ataque Acido

—— Blasting i
—— Blasting + Ataque Acido
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Fig. 3: Difractogramas obtenidos para las superficies mecanizada,
con ataque &cido, con blasting y con blasting + ataque &cido.

El ataque acido no presentd diferencias
significativas respecto de la condicién de
mecanizado. Sin embargo, cabe destacar que se
observa una leve disminucion del ancho del pico de
difraccién. Por otro lado entre ambos tratamientos
con blasting no hubo diferencias apreciables.
Estos, presentaron un corrimiento hacia bajo
angulo lo que se asocia a la existencia de
tensiones residuales compresivas. Dicho
corrimiento fue semejante para ambos
tratamientos. A su vez se observé un
ensanchamiento y disminucién de la intensidad
para el pico mencionado. Dicho ensanchamiento
de pico estaria vinculado con la presencia de
microtensiones residuales, mientras que la
disminucién de intensidad daria cuenta de un
efecto de texturado. Finalmente se destaca que el
tratamiento de ataque acido posterior al blasting
no produjo modificaciones adicionales.

La Fig. 4 muestra el grafico o,-N; para cada
condicién superficial. Los valores obtenidos para la
configuracion de referencia (probetas
mecanizadas) son consistentes con lo reportado en
la bibliografia 1, Asimismo, se puede observar la
disminucién sensible de la resistencia a la fatiga de

las probetas con grabado acido.
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Fig. 4: Grafico 02-N.

Esta disminucion es del orden de 150 MPa,
manteniéndose en todo el intervalo analizado.
En términos de vida a la fatiga, para una dada
amplitud de tensiones, la disminucion del
numero de ciclos a la falla es de alrededor de 2
ordenes de magnitud. Por otro lado los
tratamientos de blasting y blasting + ataque
acido no presentaron grandes variaciones
respecto a la condiciéon de referencia
obteniéndose valores que se encuentran dentro
de una banda de dispersion légica para este tipo
de ensayo. Sin embargo, los resultados
obtenidos para el tratamiento de blasting +
ataque acido muestran una tendencia a ser
levemente superiores a los correspondientes al
blasting.

A partir de estos resultados se pudieron obtener
las constantes de la ecuacién de Basquin para
cada condicion.

Nf 6,'7*° = 7,9 x 10%°
Nf 0,%?7® = 7,8 x 10**
Nf ,'%%° = 3,8 x 10%

— Blasting + ataque &acido: N 6,%7° = 2,3 x 104

— Mecanizado:
— Ataque &acido:

— Blasting:

En la Fig. 5 se muestran imdagenes de fisuras
halladas en probetas con ataque acido. Se puede
observar que la nucleacion de fisuras tuvo lugar
a partir de los defectos superficiales en forma de
entalla descriptos anteriormente.

!

Fig. 5: Fisuras nucleadas a partir de los defectos superficiales
generados por el ataque acido.
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En la Fig. 6, correspondiente al tratamiento de
blasting, se observa que los defectos superficiales
en forma de entalla, originados por la proyeccion
de las particulas de alimina, actuaron como
concentradores de tension y que fueron sitios
preferenciales para la nucleacion de fisuras.

bl Ty
\l\r \,;,, i o / s
Fig. 6: Fisuras nucleadas a partlr de los defectos superficiales
generados por el blasting.

En la Fig. 7 se muestra la imagen de una fisuras
halladas en probetas con blasting + ataque acido.
En ellas se puede observar que la nucleacién de
fisuras secundarias también tuvo lugar a partir de
defectos superficiales en forma de entalla. Sin
embargo, no se detectaron fisuras que hayan
nucleado a partir de los defectos superficiales
provocados por el tratamiento de grabado acido
posterior al blasting. Por lo tanto, este resultado
significaria que los microhuecos generados por
ataque acido, no actuaron como concentradores de
tension.

Fig. 7: Fisuras nucleadas a partir de los defectos superficiales
generados por el blasting + ataque acido.

Luego de la observacién de las superficies de
fractura de todas las probetas ensayadas se
detectdé que para las probetas sin tratamiento
(mecanizado) o con tratamiento de ataque
acido, el inicio tuvo lugar desde la superficie
libre (Fig.8 a)). Sin embargo, la observacion de
las superficies de fractura de las probetas con
blasting y blasting + ataque acido, reveld que
los inicios tuvieron lugar, tanto desde la
superficie libre como desde la subsuperficie. Se
encontré que los inicios subsuperficiales se
diferenciaron facilmente en las probetas que
resistieron baja amplitud de tensiones (Fig. 8
b)). Sin embargo, en algunos casos, las
observaciones realizadas no permitieron
distinguir con claridad la naturaleza del inicio.

a)

b)

Fig. 8: Superficies d fractura de las probetas ensayadas. a) inicio
desde la superficie, b) inicio subsuperficial.

Discusion

Respecto a la vida a la fatiga, el ataque acido,
presento6 el peor desempefio. Analizando los
efectos que introdujo el tratamiento, se
observd que: no generd deformacion plastica
superficial, no indujo tensiones residuales pero
si generd concentradores de tensién. En este
sentido, las modificaciones generadas soélo
contribuyeron a disminuir la vida a la fatiga
(concentradores de tension severos, y
localizados en bordes de grano). En
consecuencia, la condicion mas favorable para
el inicio se da en el vértice del concentrador.
Esto explicaria, por un lado, que los inicios
hayan tenido lugar desde la superficie libre.

Los tratamientos que ademas de generar
defectos superficiales, introdujeron tensiones
residuales de compresion, tuvieron mejor
desempenio a la fatiga que el ataque acido. Este
resultado es consistente con la bibliografia ya
que, las tensiones residuales de compresion
pueden reducir y hasta eliminar los efectos de
los concentradores de tensién ¢}, Ademas, si
consideramos el aumento de la resistencia de la
capa superficial por la deformacién plastica, y
que los concentradores de tension generados
fueron menos severos que en las probetas con
ataque acido, nos encontramos ante una
situacion mas favorable que la anterior que
explicaria este comportamiento. Ademas, para
una probeta con tensiones residuales de
compresion inducidas en su superficie y
sometida a flexion rotativa, es esperable que el
inicio tenga lugar en la subsuperficie [1,3,7,8].
Este hecho es consistente con los resultados
hallados, sin embargo, en probetas con blasting
y blasting + ataque acido también se
diferenciaron inicios superficiales,
fundamentalmente en probetas ensayadas a
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altas amplitudes de tensién. Esto se podria
interpretar como una competencia entre los
defectos superficiales, que tienden a localizar los
inicios en la superficie, y las tensiones residuales
y el endurecimiento superficial que favorecen la
nucleacién en la subsuperficie.

Conclusiones

A partir de los resultados obtenidos de los
ensayos de fatiga por flexion rotativa se
obtuvieron las ecuaciones de Basquin, que
modelan el comportamiento a la fatiga de las
condiciones estudiadas. Los tratamientos de
blasting y blasting + ataque acido no
presentaron diferencias significativas respecto
del mecanizado, mientras que el ataque acido,
provoco una disminucion del orden de 150 MPa
y de 2 6rdenes de magnitud en términos de
nimero de ciclos a la falla en todo el intervalo
estudiado.

Para los tratamientos de blasting y blasting +
ataque acido se observd en algunas superficies
de fractura de probetas ensayadas, que el inicio
tuvo lugar en la subsuperficie, lo que estaria
asociado a la introduccién de tensiones
residuales de compresion y al endurecimiento
superficial generado. Este hecho contrarrestaria
el efecto adverso que implica la generacién de
defectos en la superficie y explicaria por qué el
ataque acido, al no haber introducido tensiones
residuales de compresion ni endurecido la
superficie, fue el tratamiento que mayor efecto
negativo tuvo sobre la resistencia a la fatiga del
titanio.
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