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INTRODUCCION

Existen diferentes procedimientos para los tratamientos superficiales en biomateriales,
algunos de los cuales dependen de la aplicacion, tal como en cirugia ortopédica. En
general, la biofuncionalidad de estos implantes esta gobernada por las propiedades de
volumen pero la interaccion con el medio biolégico esta determinada por las
caracteristicas de la superficie [1]. Por lo tanto, un buen desempefio de estos
biomateriales con diferentes tratamientos superficiales y/o recubrimientos se obtendria
caracterizando inicialmente la composicion quimica, la micro y/o nanoestructura, la
rugosidad, el espesor de capa modificada y después correlacionar esta informacién
con las propiedades fisicoquimicas, biocompatibilidad, resistencia a la corrosion, etc.

El tratamiento de blastinizado con particulas esféricas (bead blasting) es ampliamente
utilizado y estudiado como tratamiento superficial para implantes en Ti c.p. y Ti6AI4V
[2]. Sin embargo, hay pocos estudios realizados con respecto a su aplicacion en
aceros inoxidables para biomateriales [3]. Sin embargo, existen varios estudios donde
tratan su uso en diferentes aplicaciones [4] como asi también en aceros de bajo
carbono [5]. En el tratamiento de blastinizado se utilizan pequefas particulas abrasivas
propulsadas por una corriente de aire que impactan en la superficie, a una presién y
tiempo de proceso fijos. Generalmente, el proceso genera severas modificaciones en
la superficie y en la sub-superficie [6]. Las modificaciones podrian ser de naturaleza
quimica [2], relacionadas con la microestructura como el refinamiento de grano [3] o
asociadas con las propiedades mecanicas como dureza o tensiones residuales de
compresion [3]. Otro efecto relacionado al blastinizado es el aumento en la rugosidad
superficial. La magnitud de estas modificaciones depende de los parametros de
proceso: tamafio, composicion y forma de la particula, presion y tiempo de blastinizado
[6]. Para lograr una limpieza eficaz y aumentar la resistencia a la corrosién después
del blastinizado es necesario aplicar como ultimo tratamiento superficial un pasivado
quimico o electropulido [4].

Por otro lado, se conoce que la topografia final de la superficie afecta la interaccion de
los biomateriales con los tejidos bioldgicos [7] y la degradacion por corrosidon debida a
los fluidos bioldégicos [1]. La corrosion juega un papel importante en la
biocompatibilidad del material ya que la liberacién de productos de corrosion o de
iones metalicos de una naturaleza no biocompatible podrian causar reacciones
adversas en el organismo como hipersensibilidad, inflamacién o citotoxicidad [1].
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Ademas, la corrosidon puede provocar la pérdida de estabilidad del implante,
disminuyendo su funcionalidad y vida util de servicio [1].

El objetivo del presente trabajo fue evaluar los efectos que producen el proceso de
blastinizado y pasivados quimicos en los parametros de rugosidad, el comportamiento
frente la corrosion por picado y el endurecimiento superficial. Con este fin se utilizé
acero inoxidable austenitico AISI 316 LVM con diferentes preparaciones superficiales,
todas basadas en blastinizado con particulas de silice.

Parte experimental

Se utilizé el acero inoxidable AISI 316LVM (0.019 %C, 1.86 %Mn, 17.29 %Cr, 2.77
%Mo, 14.34 %Ni, 0.36 %Si, 0.017 %P, 0.001 %S, 0.14 %Cu, 0.086 %N). Las muestras
fueron blastinizadas por un proveedor industrial durante 30 seg, 2 min, 5 min y 15 min
con particulas de silice entre 30 a 160 pm de didmetro a 5 Kg/cm? de presion. Estas
muestras fueron luego pasivadas quimicamente con 20% HNO; (v/v) por 30 y 60 min
(2030 y 2060, respectivamente) y en 40% HNO; (v/v) por 30 min (4030) a temperatura
ambiente. Los resultados obtenidos se compararon con muestras blastinizadas
durante 2 min sin pasivado quimico y muestras pulidas mecanicamente con pasta de
diamante de 6 ym y pasivado 2060. La Tabla 1 muestra la nomenclatura utilizada para
los diferentes tratamientos superficiales. Los simbolos (1) y (IlI) indican dos etapas
distintas en las cuales el mismo proveedor industrial realizé el tratamiento de
blastinizado.

La rugosidad se analizé con un microscopio electrénico de barrido (MEB) Philips SEM
505 provisto con una interface de barrido digital ADA Il y un software de analisis
Scandium SIS Imagen. El voltaje de trabajo fue de 25 kV y el tamafio de spot utilizado
fue de 200 nm. Se obtuvieron diez pares estereos de imagenes MEB a 203X de
magnificacion de cada muestra blastinizada y pasivada; estos fueron procesados para
obtener los parametros de rugosidad (PR) con el programa EZE Image [8].

El comportamiento mecanico se evaluo utilizando un microdurometro Future Tech FM-
700. Las medidas de microdureza Vickers se realizaron en secciones transversales y
superficiales con una carga de 10 gf durante 10 segundos (tiempo de carga) segun
ASTM E 384-89.

La caracterizaciéon electroquimica se realizd en solucién deareada Ringer (8.6 g/L
NaCl, 0.3 g/L KCI, 0.33 g/L CaCl,) termostatizada a 37°C. Se utiliz6 una celda
convencional de tres electrodos con contraelectrodo de Pt y electrodo de calomel
saturado como electrodo de referencia (ECS). Las curvas de polarizacion
potenciodinamicas (CP) se realizaron a una velocidad de barrido de 13.8 mV/s entre -
1.2 Vecs ¥ 1.6 Vecs. Antes de cada medida, las muestras fueron pintadas con pintura
epoxi dejando aproximadamente 0.4 cm? de area expuesta. Las densidades de
corriente se calcularon con el area geométrica ya que la real varia con los distintos
tratamientos. El potencial de picado (Ep) se tomd como el valor de potencial al cual la
densidad de corriente anddica alcanza los 200 pA/cm?.

Tabla 1.- Nomenclatura utilizada para los diferentes tratamientos superficiales.

Nomenclatura Tratamientos superficiales

PM Pulido mecanico con pasta de diamante de 6 pm

PMP2060 Pulido mecanico con pasta de diamante de 6 ym y pasivado quimico 2060
B30s (1) Blastinizado con particulas esféricas durante 30 seg

B2m (1) and (ll) Blastinizado con particulas esféricas durante 2min

B5m () Blastinizado con particulas esféricas durante 5 min

B15m (ll) Blastinizado con particulas esféricas durante 15 min

BP30s2060 (1) Blastinizado con particulas esféricas durante 30 seg y pasivado quimico 2060
BP2m2060 (1) y (I1) Blastinizado con particulas esféricas durante 2 min y pasivado quimico 2060
BP5m2060 (I) Blastinizado con particulas esféricas durante 5 min y pasivado quimico 2060
BP15m2060 (II) Blastinizado con particulas esféricas durante 15 min y pasivado quimico 2060
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BP2m2030 (Il) Blastinizado con particulas esféricas durante 2 min y pasivado quimico 2030

BP2m4030 (Il) Blastinizado con particulas esféricas durante 2 min y pasivado quimico 4030

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizaciéon Topografica

La caracterizacion de la topografia superficial se realizé a través de los parametros de
amplitud Sq, Sa, Sz, Sku y Ssk los cuales proporcionan informacién geométrica de la
superficie y los parametros funcionales Sbi, Sci y Svi. Sa y Sq los cuales describen
caracteristicas estadisticas de altura de la superficie y son utiles para detectar las
variaciones globales de alturas de la superficie. El parametro Sa (Ra en el caso
unidimensional) fue incluido en la descripcidén topografica ya que el mismo es
ampliamente utilizado en la descripcion de rugosidad de superficies con tratamientos
de blastinizado [3]. Sin embargo, es importante remarcar que el uso de este parametro
solo, no siempre permite la cuantificacion completa de la rugosidad de la superficie. La
Tabla 2 muestra los parametros incluidos en el programa EZEImage y su significado.

Tabla 2. Parametros de rugosidad utilizados frecuentemente en la caracterizacion superficial.

Parametro Descripcion
Sigma Raiz cuadrada d‘e la desviacion cuadre:\tica me(}ia dg la Fopo‘grafl’a de la superficie (alturas
relativas al plano que contiene al eje de inclinacion de la muestra)
Sq Raiz cuadrada de la desviacién cuadratica media de la topografia de la superficie
Ra Desviacion media aritmética de la topografia de la superficie (alturas relativas al plano que
contiene al eje de inclinacion de la muestra)
Ssk Asimetria (Skewness) de la distribucion de alturas de la topografia
Sku Curtosis (Kurtosis) de la distribucion de alturas de la topografia
Sz Diez-puntos (Ten-point) de la topografia de la superficie (diferencia de altura entre el promedio
de los 5 puntos de mayor altura y los cinco puntos de menor altura)
Shi indice de contacto de la superficie
Sci indice de retencion de liquido en el centro o nticleo
Svi Indice de retencién de liquido en el valle
D Estimador de la Dimensién Fractal

Las Fig. 1a y 1b muestran las diferentes topografias que se obtuvieron en las etapas
() y (1) para el mismo tiempo de blastinizado y tratamiento de pasivado quimico. De la
Fig. 2 puede observarse que el tratamiento realizado en las etapas () y (II) no generan
las mismas caracteristicas superficiales. La Fig. 2a) muestra que la rugosidad es
mayor en la etapa (ll) con respecto a la etapa (I) para el mismo tiempo de blastinizado
y pasivado quimico pero no indica la distribucion topografica de la superficie. Con el
estimador de dimension fractal D (Fig. 2b) es posible corroborar las diferencias entre la
superficie obtenida porque este parametro indica que las superficies presentan
distintas irregularidades. El parametro D muestra que el primero tiene una superficie
mas regular. Estos resultados permiten deducir que los parametros utilizados en el
proceso de blastinizado, como el angulo de incidencia, forma y tamafio de particulas,
etc., son diferentes en las dos etapas de proceso [5].

Para analizar el efecto del tiempo de blastinizado en los PR, en las Fig. 3a y 3b se
muestran los mismos normalizados al valor de 30 seg. para la etapa (I) y de 2 min para
la etapa (ll). En el caso la etapa (l), se observan a 2 min valores maximos o minimos
en los parametros. El aumento de San y Sqgn luego de 30 seg. de blastinizado indica
que en la superficie la diferencia de altura entre picos y valles aumenta mientras que la
disminucién de Skun implica que la distribucién de picos es mas uniforme. Por otro
lado, los cambios generados a tiempos mayores a 2 min, es decir, 5 min, no son tan
pronunciados aunque si se observa una disminucién en San y Sgn y un leve aumento
de Skun. Este comportamiento también se da en la etapa (ll) entre 2 miny 15 min y se
debe al fendmeno conocido como sobre-blastinizado (overblasting) [5]. Con respecto a
los parametros funcionales, los resultados muestran que en la etapa (I) los parametros
Sbin y Scin fueron los mas sensibles a las diferentes caracteristicas superficiales
mientras que en la etapa (Il) son mas sensibles los parametros Svin y Scni. Se debe
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tener en cuenta que la variacion que presenta el parametro Sci en las dos etapas esta
acompanado de una variacion en otro parametro funcional (Sbi o Svi) y el analisis de
los dos parametros combinados, es decir, Sci-Sbi o Sci-Svi, proporciona mas
informacioén sobre la superficie que sélo Sci.

A pF
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Fig. 2. (a) Parametros Sq y Sa y (b) Estimador de la dimension fractal D para B2min (1) y (1) y BP2m2060 (1) y (I1).

"1 @ —o— Sbin "1 (b) —o— Sbin

1,3 —— Scin ——Scin
@ —<—Svin » 1,24 —<— Svin
S 121 —<—Sqn S —v—Sqn
b —4—San 8 —&—San
g 1,1 — e Skun E 1,1 —e— Skun
A = -
g 1,0 4 g
8 09- g 1.0
= =
] 2 X
£ 08+ E
e S 09
© ©
o 0,7 o

0,6 T T : 08 T T T

BP30s2060 | BP2m2060 | BP5m2060 | BP2m2060 Il BP15m2060 II

Fig. 3. (a) PR normalizados al valor a 30 seg. en funcién del tiempo de blastinizado con el mismo tratamiento de
pasivado quimico para las muestras realizadas en la etapa (I); (b) idem (a) pero realizadas en la etapa (ll) y
normalizados al valor a 2 min.

Caracterizacion mecanica

A partir del analisis de las secciones transversales de las muestras B30s(l) y B2m(l)
por MEB (Fig. 4) se reveld una microestructura deformada en la sub-superficie y que
se incrementa a medida que aumenta el tiempo de proceso. La dureza superficial
aumenta con el tiempo de blastinizado dentro de cada etapa y es siempre mayor que
PM (Tabla 3). La menor dureza observada en B2m(Il) en comparacioén con B2m(l) se
deberia al uso de distintos parametros de blastinizado en las dos etapas. Ademas,
esto también explicaria que el valor de B5m(l) es mayor que B15m(ll). En la Fig. 5 se
muestran que los valores de dureza medidos a lo largo de las secciones transversales
disminuyen gradualmente a medida que se incrementa la distancia a la superficie para
los diferentes tiempos y etapas de blastinizado. B2m(l) tiene una mayor profundidad
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de penetracion que B30s(l) y B5m(l) (Fig. 5a) aunque deberia ser menor o igual a
B5m(l). En cambio, en la etapa (ll) (Fig. 5b) la profundidad de penetracion es mayor
cuanto mayor es el tiempo de blastinizado. Por otro lado, B2m(l) presenta una mayor
dureza cercana a la superficie y una mayor profundidad de penetracion que B2m(Il).

F|g 4. Ie M eI elon tranversal elamuetra a) () BZI)

s(l) an

Tabla 3- Valores de microdureza superficial para los distintos tiempos de blastinizado y etapas del proceso y para PM.
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Fig. 5. Perfiles de microdureza en las muestras blastinizadas durante (a) 30 seg, 2 min y 5 min en la etapa (l) y (b) 2min
y 15 min en la etapa (Il).

Caracterizacion electroquimica

La Fig. 6 muestra tipicas CP en las muestras blastinizadas y pasivadas. Para facilitar
la comparacion se muestran sélo los barridos anddicos aunque en cada medida
utilizada para evaluar Ep se comprobo la presencia de un ciclo de histéresis. En el
recuadro de la Fig. 6 se muestran las CP para las condiciones PM y PMP2060. Las
muestras blastinizadas y pasivadas de la etapa (l) presentaron la siguiente secuencia
de acuerdo a los Ep: BP2m2060(l) (0.80 + 0.06 Vgcs)>BP5m2060(1) (0.65 + 0.02
Vecs)>BP30s2060(l) (0.62 + 0.03 Vecs). La condicion BP2m2060(l) se compard con
BP2m2060(Il) y no se encontré diferencia significativa entre el comportamiento frente a
la corrosion por picado. La condicién BP15m2060(ll) (0.70 + 0.06 Vecs) alcanzo un Ep
menor que BP2m2060(l,Il) pero superior a B5m2060(l). Esto significa que no hay una
clara tendencia en la variacién de la resistencia a la corrosién segun el tiempo de
blastinizado entre las dos etapas. El resto de las condiciones de la etapa (Il) fueron
evaluadas mediante CP pero no se obtuvieron resultados concluyentes. La condiciéon
PM presenté un Ep de 0.55 £ 0.04 Vgcs, inferior a cualquiera de las muestras
anteriores. Ademas, se observd que la resistencia a la corrosion por picado disminuye
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con la aplicacién del blastinizado aun con pasivado quimico cuando se comparan con
PMP2060.
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Fig. 6. CP de distintas condiciones superficiales. El recuadro muestra las CP de PMP2060 y PM.

CONCLUSION

Como hemos destacado a lo largo de este trabajo, el blastinizado aumenta la
rugosidad de los implantes y a su vez incrementa la dureza superficial y subsuperficial.
Sin embargo, este proceso no es capaz de generar una superficie lo suficientemente
pasiva y libre de impurezas. De acuerdo a la norma ASTM 86-12, es fundamental la
aplicacion de un tratamiento que incremente la resistencia a la corrosion del material
como el pasivado quimico. Estos dos tratamientos en conjunto generan propiedades
superficiales deseadas en los implantes, tales como buena resistencia a la corrosion y
al desgaste, preservando las propiedades del seno del biomaterial y reduciendo
notablemente el precio del mismo. Del analisis de los resultados se puede observar
que las variaciones en algunos parametros dentro del mismo proceso pueden llevar a
obtener caracteristicas superficiales y propiedades mecanicas diferentes. No obstante
es importante destacar que en la industria de los implantes es primordial obtener
superficies reproducibles en diferentes lotes de fabricacion. Variaciones en las
caracteristicas superficiales de un lote a otro pueden alterar el comportamiento del
implante y las interacciones con el tejido vivo.

Es importante seleccionar un conjunto adecuado de parametros de rugosidad en la
caracterizacion de los tratamientos de superficies de biomateriales para correlacionar
los parametros de proceso con las superficies finales y verificar la reproducibilidad del
mismo. Los parametros de rugosidad como Sa o Sq (faciimente medibles con un
perfilbmetro) y la dureza proporcionan métodos cuantitativos satisfactorios para
supervisar el proceso de blastinizado en linea.
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