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DESCRIPCION

Material biocompatible.
Objeto de la invencion

El objeto de la presente invencién es un nuevo material biocompatible destinado a ser usado en la fabricacion
de implantes, prétesis o dispositivos biomédicos, y que se fabrica utilizando como material de soporte cerdmicas
biomorficas de SiC con un recubrimiento de vidrio bioactivo depositado por ablacién con laser pulsado.

Lo novedoso de esta invencion es la utilizacién conjunta de los materiales cerdmicos biomorficos y los recubri-
mientos de vidrio bioactivo. Frente a otros productos o dispositivos biomédicos, presenta como principal ventaja la
combinacién de una adecuada bioactividad que le confiere el recubrimiento de vidrio bioactivo con las ventajas me-
cénicas que ofrece un soporte inerte con textura porosa (cerdmicas biomoérficas de SiC), lograndose de esta forma una
fijacion bioactiva entre el implante y el hueso.

En particular, las ventajas que ofrece el uso conjunto de las cerdmicas biomorficas de SiC y los recubrimientos de
vidrio bioactivo depositado por ablacién con laser pulsado son:

a) Densidad muy inferior a implantes fabricados con otros materiales, por ejemplo titanio.
b) Bajo coste, debido al bajo precio de los componentes y al poco mecanizado final necesario.
¢) Alta resistencia mecdanica.

d) Se pueden obtener una gran gama de microestructuras y propiedades en los sustratos, para aplicaciones
especificas

e) Depdsito de capas adherentes de vidrio bioactivo mostrando una excelente capacidad para recubrir la textura
porosa de la cerdmica biomdrfica.

f) Una adecuada bioactividad de estos recubrimientos. Se ha comprobado mediante ensayos in vitro, sumer-
giendo los recubrimientos en fluido corporal simulado, que tiene lugar el proceso de reprecipitacién de
una capa de fosfato cdlcico de composicion similar a la del hueso. La formacién de esta capa se produce
de manera mds rapida cuando el sustrato utilizado es cerdmica biomérfica, que en materiales totalmente
densos.

g) Ofrece una gran flexibilidad y permite variar las propiedades fisico-quimicas de los recubrimientos tan
s6lo modificando las condiciones de procesamiento. Este aspecto es de gran importancia ya que permite
controlar a voluntad la razén de bioactividad mas adecuada para cada aplicacién particular. De esta forma
pueden disefiarse recubrimientos con unas caracteristicas idoneas segun el tipo de tejido (cortical, trabicular,
etc) con el que va a interaccionar el implante biomédico.

h) Frente a otras técnicas de depdsito presenta varias ventajas como son la ausencia de altas temperaturas,
ausencia de contaminacion del recubrimiento pues se realiza en vacio y un excelente control de las fases y
propiedades fisico-quimicas del recubrimiento de cara a una adecuada bioactividad del material.

i) Este método permite el recubrimiento de piezas de cerdmica biomorfica ya terminadas sin ninglin mecani-
zado posterior, puesto que durante el proceso de depdsito no se alteran sus dimensiones, de manera que las
piezas recubiertas seguirdn cumpliendo con las mismas tolerancias iniciales.

Estado de la técnica
Introduccion

El gran desarrollo de la Ciencia y Tecnologia de Materiales, en los tltimos 30 afios, ha proporcionado un abanico
de posibilidades a la hora de elegir el material que responda a las exigencias de una cierta aplicaciéon. En concreto,
en el mundo de los biomateriales podemos destacar el desarrollo de materiales metdlicos (acero inox, Co-Cr, titanio
y aleaciones), ceramicos (alumina, circonia, grafito), poliméricos (epoxies, PMMA, teflén) y composites, todos ellos
orientados a la fabricacion de implantes, prétesis y dispositivos médicos que permitan reparar o reemplazar partes y/o
funciones del cuerpo humano que hayan sido dafiadas [1]. El fuerte desarrollo que ha experimentado la implantologia
se debe, en gran medida, a la mejora de las propiedades fisico-quimicas y prestaciones mecdnicas de los distintos
materiales segtin la biofuncionalidad requerida. En la actualidad la fabricacién de implantes para sustitucién dsea
se basa fundamentalmente en la utilizacién de titanio puro o aleaciones (Ti6Al4V, Ti-5SAl-2.5Fe o Ti6Al7Nb), con
o sin recubrimientos, tendiendo esta tecnologia hacia el desarrollo de nuevos productos que sean mds ligeros, mas
resistentes al desgaste y que ofrezcan una mejor respuesta bioldgica.
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Los materiales implantados en un tejido vivo provocan una respuesta biolégica, por parte del éste, en la interficie
implante-tejido. Esta respuesta puede ser de tipo téxico, provocando la muerte del tejido, o por el contrario, el material
implantado puede ser biocompatible pudiendo ser su respuesta de tipo inerte, reabsorbible o bioactiva.

De esta forma, podemos establecer la siguiente clasificacion de materiales biocompatibles:

a) Biomateriales inertes; estos materiales son aceptados por el cuerpo ya que son blologlcamente inertes y ademas
pueden resistir largos periodos en un entorno altamente corrosivo, como es la presencia de los fluidos corporales. El
inconveniente de estos materiales es que en la interficie entre el implante y el tejido huésped siempre queda una peque-
fia separacién dando lugar a la formacién de una delgada cédpsula fibrosa no-adherente alrededor del implante. Puede
tener lugar la formacion de hueso en su superficie pero no hay enlace entre el material bioinerte y el tejido huésped. El
titanio, el cromo-cobalto y sus aleaciones pertenecen a este grupo de materiales. Sus propiedades mecanicas (tensién
de fatiga, resistencia a la corrosién y deformacion pldstica) son adecuados para ser utilizados como prétesis perma-
nentes. La utilizacién del acero inoxidable (grado médico) se reserva para implantes no-permanentes pues presenta
una pobre resistencia a la corrosion. El uso de la alimina y zirconia (AL,O; y ZrO,) también estd limitado debido a
su pobre resistencia a la ruptura (bending-induced rupture) aunque son 6xidos muy estables con excelente resistencia
a la friccién y corrosién. Sin embargo, son materiales excelentes para ciertas partes de una prétesis donde se precise
baja friccién y stress compresivo como ocurre en la cabeza de una protesis de cadera.

b) Materiales inertes biomorficos

El uso de precursores naturales para la fabricacién de cerdmicas es una técnica muy novedosa patentada por la
Universidad de Sevilla [2].

Viene siendo un objetivo desde hace tiempo para los cientificos de materiales, el obtener cerdmicas que mime-
ticen las estructuras naturales, que han sido perfeccionadas para servicios concretos por la evolucién natural. Los
procedimientos seguidos para ello han sido diversos, y normalmente caros, ya que se ha pretendido “fabricar” la mi-
croestructura. La utilizacién de maderas para fabricar carburo de silicio biomérfico es una idea muy novedosa y que
presenta una gran potencialidad. Mediante el proceso patentado por la Universidad de Sevilla, la microestructura de la
madera se mantiene y sus buenas propiedades mecdnicas se ven “amplificadas” al transformase en carburo de silicio,
mediante un proceso barato y optimizable en funcién de las aplicaciones.

Los resultados obtenidos por la Universidad de Sevilla [3-13] indican que estas cerdmicas presentan las siguientes
ventajas frente a las obtenidas mediante otros procedimientos de fabricacién de cerdmicas:

1) Bajo coste debido a (inferior a todas las técnicas anteriores):
- Las temperatura de procesado es 1410°C, entre 600-900°C inferior al procesado por sinterizado.

- No necesita partir de polvo de carburo de silicio como los procesos de sinterizado y reaccién. Solo se necesita el
precursor vegetal y silicio, ambos de muy bajo coste.

- Las piezas no necesitan acabado final (si se procesan de acuerdo con las indicaciones dadas en la patente de la
Universidad de Sevilla).

2) Utilizacién de materiales regenerables. No produccién de polucién ambiental.

3) Posibilidad de fabricacién de formas complejas con el simple modelado previo de la madera de origen (mds
simple y econdémico que todos los procedimiento de procesado anteriores).

4) No son necesarios aditivos.

5) Fabricacién a mayor velocidad y menor temperatura que los procedimientos de fabricacién por reaccién con
gases.

Las cerdmicas obtenidas poseen la estructura fibrosa de la madera usada en la fabricacion, estructura ideal para unas
Optimas propiedades mecdnicas ya que es el resultado del perfeccionamiento del proceso evolutivo. Con densidades un
50% inferiores se obtienen resistencias similares a las del SiC sinterizado y muy superiores a las de SiC compactado
por reaccion [14-16].

Se obtiene de forma natural una estructura similar a la de los materiales compuestos de fibra continua [17]. Estos
materiales estdn disefiados para mejorar la baja tenacidad intrinseca del carburo de silicio.

Se pueden obtener una gran gama de microestructuras y propiedades para aplicaciones especificas simplemente
seleccionando el precursor vegetal adecuado.
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Como consecuencia de sus excelente propiedades, estos materiales son susceptibles de uso en aplicaciones que
requieran alta resistencia, baja densidad, porosidad controlada y/o alta superficie especifica. En particular, estructuras
de baja densidad para implantes médicos.

c) Biomateriales biodegradables; estos materiales estdn diseflados para degradarse gradualmente y ser reempla-
zados por el tejido huésped. Se utilizan como materiales d e relleno siendo una solucién éptima cuando el curado
del propio tejido es posible a corto plazo. El inconveniente reside en que los constituyentes del material degradado
deben ser aceptados fisiolégicamente y la dificultad de ajustar la razén de biodegradacion del material y la razén de
formacién del nuevo tejido. La primera aplicacién de este tipo es la sutura reabsorbible (polyglycolic acid). Entre estos
materiales se cuentan diversos polimeros y cerdmicas, como las sales de calcio.

d) Biomateriales bioactivos; se definen como tales a los biomateriales disefiados para tener una actividad biol6gica
modulada. Cuando se exponen a los fluidos corporales los materiales bioactivos reaccionan quimicamente formdndose
un enlace interfacial entre el implante y el tejido huésped (tejido 6seo o blando). Segtn la composicién de los mate-
riales bioactivos, éstos pueden presentar un comportamiento bioldgico osteoconductor, como la hidroxiapatita, o bien
osteopromotor, es decir, inducen la formacién de hueso nuevo, siendo éste el caso de los vidrios bioactivos y algunas
cerdmicas vitreas (Ceravital, Bioverit, [Imaplant). En este tema se profundizard en un apartado posterior.

Un aspecto clave de la implantologia es el logro de un anclaje mecédnico estable de los implantes o dispositivos
permanentes que deben ser integrados y fijados en el cuerpo. Basicamente, los métodos de fijacién se dividen en dos
grupos:

a) fijacién cementada; en que el implante se pega al hueso huésped usando un cemento déseo acrilico. Esta
solucidn técnica se introdujo en los afios 70 siendo la mds adecuada y extendida para pacientes de edad
avanzada con una pobre calidad del hueso. Presenta varios problemas debido a fallos asociados al cemento
acrilico (fraguado, fragmentacion, rotura) y a su aplicacion, pues una incompleta envoltura del cemento
alrededor del vastago del implante puede dar lugar al aflojamiento de la prétesis.

b) fijacién sin cementos; en la actualidad se ha optado por el concepto de fijacién no cementada, sobre todo en
el caso de pacientes jovenes, fisicamente muy activos. Para ello se han desarrollado métodos y materiales
que mejoren la estabilidad interfacial entre el implante y el hueso huésped. En este tltimo grupo, la fijacién
de un implante ortopédico puede lograrse mediante:

1) fijacién morfolégica, donde el implante se inserta en una cama 6sea. Suelen utilizarse piezas de titanio
con microrugosidades en su superficie para favorecer la estabilizacién del implante.

2) fijacion biolégica, donde la sujecion del implante se debe al crecimiento del tejido 6seo entre los
intersticios de los poros o superficie texturada del implante. Estudios histolégicos muestran que el
crecimiento del hueso entre los poros del implante es menor que el esperado debido al caricter inerte
del material implantado que no estimula el crecimiento del hueso.

3) fijacion bioactiva, en que el implante se enlaza al hueso mediante procesos quimicos que ocurren en la
superficie del implante. Este tipo de fijacién supone un salto cualitativo considerable pues proporciona
un verdadero enlace quimico entre el implante y el tejido. Los materiales sintéticos que provocan esta
respuesta se definen como materiales bioactivos y se utilizan como material de relleno o aplicados
como recubrimientos s obre metales, polimeros o cerdmicas, dado que éstos no soportan una carga
excesiva.

Recubrimientos de vidrios bioactivos

Un aspecto innovador dentro de la tecnologia de biomateriales es el recubrimiento de los implantes dentales y pro-
tesis ortopédicas mediante capas finas de vidrios bioactivos de nueva generacion. El enorme interés que han suscitado
los materiales bioactivos radica en su capacidad de inducir o promover la formacién de hueso nuevo e incluso tejidos
blandos [1, 18]. El recubrimiento de los implantes con una capa delgada de vidrio bioactivo presenta importantes
ventajas: en primer lugar, redundaria en beneficio de un mejor anclaje al hueso (anclaje bioactivo) ya que se forma
nuevo tejido 6seo y, ademads, actuaria como barrera ante la difusion de elementos desde el material base de la prétesis,
al tiempo que protege al implante contra la corrosién debido al entorno agresivo del fluido corporal. De esta forma
se solventarian algunos de los problemas que presentan los implantes actuales, a saber, la ausencia de enlace entre el
material implantado y el tejido huésped y la formacién de una cdpsula fibrosa alrededor del implante.

Los vidrios bioactivos, dentro del sistema SiO,-Na,0-CaO-P,0s, permiten disponer de una gran variedad de ma-
teriales con distinto grado de bioactividad dependiendo de su composicién. A modo de ejemplo podemos mencionar
que vidrios con mds de un 60% de SiO, no presentan bioactividad alguna y, por otro lado, un alto contenido de Na,O
y de CaO aumentan la reactividad del material.

Los mecanismos quimicos que rigen la bioactividad de estos materiales atin no se conocen en profundidad. Estos
vidrios bioactivos, en presencia de los fluidos corporales, se disuelven formandose grupos silanol (SiOH) que al re-
accionar dan lugar a un gel de silice (SiO,) sobre la superficie del vidrio. Durante la disolucién del vidrio se liberan
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iones de Ca y P, presentes en la composicién del vidrio en una alta relacién CaO/P,Os, que dan lugar a la formacién de
una capa amorfa de fosfato célcico (a-CaP) sobre el gel de SiO,. Debido al pH alcalino de la interfase vidrio-solucion,
la capa a-CaP cristaliza en una apatita hidrocarbonatada (CHA) que se enlaza facilmente al tejido dseo [1, 19, 20, 21].

Recientemente se han perfeccionado estos materiales y s e h an desarrollado vidrios bioactivos de nueva generacién
en el sistema Si0,-Na,0-K,0-MgO-B,0;-Ca0-P,0;5 que presentan un grado de bioactividad optimizado. Sus cons-
tituyentes quimicos se encuentran entre los compuestos fisioldgicos del cuerpo (Si, Na, K, Mg, O, Ca, P) sin que sus
concentraciones puedan alterar los tejidos préximos. Estos vidrios bioactivos se han utilizado con éxito como material
de relleno y también se han fabricado cuerpos porosos mediante sinterizado de microesferas. Los ensayos in vitro e in
vivo han demostrado que estos materiales inducen el crecimiento del tejido 6seo [18, 22, 23].

Por otro lado, se ha demostrado que los vidrios bioactivos pueden aplicarse como recubrimientos en capa delgada
de implantes metdlicos mediante diversos métodos de depoésito, tales como el esmaltado, inmersién rdpida o proyec-
cién por llama y plasma. Mads recientemente se han aplicado con éxito técnicas laser (pulsed laser deposition PLD) para
la obtencién de recubrimientos de estos materiales [24-26] que solventan algunas de las deficiencias e inconvenientes
que presentan las otras técnicas (estos métodos se detallan en el apartado siguiente).

En definitiva, una nueva generacién de implantes biomédicos debe combinar la adecuada bioactividad que le con-
fiere el recubrimiento de vidrio bioactivo con las ventajas mecdnicas que ofrece un soporte inerte con textura porosa
(ceramicas biomoérficas de SiC), lograndose de esta forma una fijacién bioactiva entre el implante y el hueso.

Meétodos de depdsito de vidrios bioactivos

Los métodos de procesamiento mds habituales para recubrir implantes dentales y ortopédicos metdlicos (acero
inoxidable 316L, aleaciones de titanio Ti6Al4V y de Co-Cr-Mo) mediante capas finas de vidrios bioactivos son:

a) Esmaltado (enamelling); que es el método tradicional para aplicar un recubrimiento de vidrio a un metal, el
cual consiste en cubrir el metal con una mezcla acuosa del polvo y se deja secar; a continuacion, se calienta
el metal revestido a 400-600°C para fusionar el vidrio a una capa de 6xido sobre la superficie del metal.
Para mejorar la adherencia se utiliza una capa base aplicada entre el sustrato y el vidrio bioactivo [27, 28].

b) Inmersion ripida (rapid immersion); en que el metal se pre-oxida sometiéndolo a una cierta temperatura
y, a continuacién, se sumerge un recipiente con vidrio bioactivo fundido manteniéndolo a una temperatu-
ra elevada (1300°C). La capa de 6xido se disuelve formando un enlace adherente entre el substrato y el
recubrimiento de vidrio [1].

¢) Proyeccion por llama (flame spray); en este método el vidrio bioactivo en polvo se hace pasar a través de
una llama de oxigeno-hidrégeno a una temperatura de 3000°C, por lo que el polvo se calienta rapidamente
y se funde; el chorro de particulas fundidas sale proyectado hacia el sustrato y al enfriarse forma una capa
de vidrio. Para evitar la creacién de burbujas se introducen algunas sustituciones de B,0; y CaF, para
modificar el comportamiento de la viscosidad con la temperatura [1].

d) Proyeccién por plasma (plasma spray); es una variante del método anterior, en que se provoca una descarga
eléctrica DC en un gas origindndose un plasma de alta temperatura y velocidad [28-30]. El polvo de vidrio
se inyecta en este plasma por lo que estas particulas se funden y salen proyectadas hacia el substrato.
Estas técnicas de proyeccion son las mds adoptadas comercialmente y permiten producir recubrimientos
gruesos (80 micras). Este espesor es un compromiso entre el espesor minimo y la homogeneidad méxima
que permite este método de depdsito.

Problemas en la fabricacion de implantes médicos solucionados por esta patente
A) Biomateriales inertes

La cerdmicas biomérficas presentan ventajas sobres los biomateriales inertes habituales:

a) Menor densidad, cercana a la del hueso, muy importante para la mejor integracién del implante y menores
dafios colaterales en el paciente.

b) Coste mas bajo debido a los materiales usados y el menor acabado final.

c) Estructura porosa que promueve la creacién de una capa de fosfato célcico de composicién similar a la del
hueso, que facilita la biocompatibilidad.

B) Recubrimiento bioactivo

Hasta ahora el uso de recubrimientos comerciales de vidrio bioactivo ha sido muy limitado debido a deficiencias y
problemas tecnoldgicos de estos métodos atn pendientes de solventar:
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a) Las altas temperaturas para fundir el material, las cuales pueden afectar al substrato e impiden el recubri-
miento sobre soportes termosensibles (materiales poliméricos) o la inclusion en las capas de biomoléculas;

b) Fiabilidad de la adhesion metal-recubrimiento debido a los diferentes coeficientes de expansion térmica del
vidrio y metal;

¢) Formacion de grietas y caminos abiertos en el recubrimiento, que surgen durante el enfriamiento, y que per-
miten la migracion de iones metélicos (Ti,Fe,Cr...) del sustrato al recubrimiento e inhiben su bioactividad.
Ademds se produce el contacto del substrato metélico con los fluidos biolégicos produciendo la corrosion
del mismo;

d) Las sustituciones introducidas en los vidrios bioactivos para eliminar la formacién de las burbujas inhiben
el afianzamiento al tejido conectivo blando;

e) Cambios de fase impredecibles en las particulas de vidrio fundido.

Un método de produccién de recubrimientos alternativo a los ya mencionados es la técnica denominada ablacién
con laser pulsado (PLD) [24-26, 31-32]. Se basa en la utilizacién de un haz laser pulsado de excimero que ablaciona
un blanco del material a depositar dando lugar a la formacién de un plasma, conocido como pluma de ablacién, que se
proyecta sobre el substrato que se pretende recubrir. El control de los pardmetros que intervienen en el procesamiento
de estas laminas delgadas (composicion del blanco, temperatura del substrato, distancia del substrato al blanco, energia
del laser...) inciden en su morfologia y propiedades fisico-quimicas.

Los resultados preliminares obtenidos [21, 32] indican que esta técnica presenta diversas ventajas y solventa los
problemas tecnolégicos que plantean las otras técnicas de depdsito:

a) ausencia de altas temperaturas en el proceso;
b) transferencia de la estequiometria del material del blanco hacia el sustrato;
¢) buen control de las propiedades fisico-quimicas de los recubrimientos;
d) ausencia de contaminacién pues el proceso se realiza en vacio.
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Explicacion de la invencion

El objeto de la presente invencion es un nuevo material biocompatible para ser utilizado en implantes médicos El
material consta de una base de cerdmica biomérfica obtenida a partir de precursores vegetales recubierta con vidrios
bioactivos.

A) El procedimiento de obtencién de la cerdmica estd patentado [2] y consiste a su vez en:

1- Secado de la madera

En estufa durante 1 dia a 70°C en el caso de maderas previamente preparadas para su uso industrial. En el caso de
madera recién cortada se le dard un bafio en alcohol y su periodo de secado se prolongara hasta 3 dias.

2- Proceso de pirolisis

Se realizard a una velocidad de calentamiento entre 0.5 y 2°C por minuto hasta temperaturas superiores a 600°C.
Una vez alcanzada la temperatura maxima se procederd al enfriamiento a una velocidad de 1 a 5°C. Este proceso se
realizard con presiones parciales de oxigeno inferiores a 10~ Torr.
3- Proceso de infiltracion

Se realizara con silicio de alta pureza (preferiblemente silicio monocristalino molido).

Elssilicio se situard en forma sélida en zonas que faciliten su posterior infiltracion en la preforma de carbén ayudado
por capilaridad a través de los poros.

El silicio y la preforma se situard en un crucible no reactivo, por ejemplo de nitruro de boro.
La cantidad de silicio se calculara a través de los pesos atomicos y relacién estequiométrica, afiadiendo un 20%
en exceso para que el carbono reaccione totalmente y no quede silicio remanente en la superficie de la muestra. Este

punto es muy importante ya que permite que no sea necesario el acabado final de la pieza.

La temperatura de infiltracién serd entre 1410°C y 1600°C. El tiempo de infiltracién de determinard dependiendo
del tamafio y forma de la preforma infiltrar. El proceso se realizard con presiones inferiores a 10~ Torr.

Posteriormente a la infiltracion, el silicio remanente en el interior de la muestra puede eliminarse colocando esta
en contacto con otra preforma de carbén y tratando térmicamente el conjunto en vacio por encima de 1410°C.

B) Una vez obtenida la cerdmica se recubre con el procedimiento siguiente
1- Limpieza de la cerdmica biomérfica a recubrir
Se realiza con isopropanol en un bafio de ultrasonidos durante 3 minutos y con posterior secado.

2- Introduccién de la cerdmica en una cdmara de ablacién provista con un sistema de alto vacio, calefactor
del substrato, portablancos rotatorio y regulacién de flujo y presioén de gases en la cdmara;

3- Colocacion en el portablancos rotatorio de una pieza de vidrio bioactivo del sistema Si0,-Na,0-K,O-
B,0;-Mg0O-Ca0-P,0s, que se utilizard como blanco de ablacién;

4- Realizacion de un vacio previo hasta presiones de 107 mbar,
5- Focalizacién del l4ser y deposicion
Irradiacién del blanco de vidrio con radiacion ultravioleta (1=193 nm) proveniente de un laser de ArF; el haz
laser se focaliza mediante una lente de silice fundida y se introduce en la cimara a través de una ventana transparente
a esta radiacidn; esta etapa puede realizarse también en presencia de una atmosfera de gas inerte (argén, nitrégeno

u otros) o reactiva (vapor de agua, oxigeno, N,O, u otros); el material ablacionado da lugar a la formacién de una
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pluma de ablacién en que se transfieren los productos resultantes hacia el substrato de SiC biomérfico, dando lugar al
recubrimiento del mismo con una capa de vidrio bioactivo;

Modo de realizacion de la invencion
A modo de ejemplo, se explica el proceso para realizar un tornillo para aplicaciones dentales con este material
biocompatible. Para ello se fabricard un sustrato de cerdmicas biomorficas partiendo de precursores vegetales que

después se recubrird con vidrio bioactivo depositado por ablacién con laser pulsado.

La fabricacién del substrato de ceramicas biomorficas consta de las etapas siguientes, segin el procedimiento de
fabricacion de cerdmicas de carburo de silicio descrito en la patente P200102278.:

1- Seleccion del precursor vegetal

Se toma un cilindro de madera comercial de haya con una longitud de 11 mm y didmetro de 4 mm. El peso de
dicha pieza de madera es de 0.095 gramos (densidad 0.69 g/cm?) antes de realizar ningtin proceso con ella.

2- Pirdlisis

Se coloca la pieza de madera en el centro de un tubo cerdmico (de oxido de aluminio) por el que se hace pasar
argén (un gas inerte) a una presion ligeramente superior a la presion atmosférica. El tubo pasa a través del centro de
un horno. Los extremos del tubo cerdmico se refrigeran para que las juntas de gomas situadas en estos extremos no se
fundan.

Una vez que han pasado unos minutos y el argén fluye a través del tubo cerdmico de manera estable, se procede al
calentamiento del sistema. Se calienta a una velocidad de 0.4°C por minuto hasta una temperatura final de 1000°C (el
proceso de calentamiento tarda 41 horas y 40 minutos). Se mantiene la temperatura de 1000°C durante 30 minutos y
posteriormente se enfria a una velocidad de 5°C por minuto (el tiempo de enfriado es de 3 horas y 20 minutos).

Mediante este proceso la pieza de madera se transforma en carbén. La pieza de carbdn tiene ahora una longitud de
8.10 mm y didmetro de 2.95 mm. El peso de la pieza de carbén es de 0.027 gramos (densidad 0.49 g/cm?).

3- Modelado del carbon

Se realizara el acabado de la pieza con el marcado de las estrias en el cilindro de carbon.
4- Infiltracion

Sobre la pieza de carbén se colocan 0.090 gramos de silicio monocristalino y se coloca en un crisol cuyas paredes
se han recubierto de nitruro de boro. El crisol se introduce en un horno de tubo, en el que, a continuacion se hace vacio
mediante una bomba rotatoria.

Se calienta el sistema a una velocidad 10°C por minuto hasta 1550°C (tiempo de calentamiento de 2 horas y 25
minutos). Se mantiene la temperatura de 1550°C durante 30 minutos. Posteriormente se procede al enfriamiento a

10°C por minuto hasta temperatura ambiente (tiempo de enfriamiento de 2 horas y 25 minutos).

Una vez que el sistema estd a temperatura ambiente se apaga la bomba rotatoria, se hace entrar aire en el tubo,
extrayéndose el crisol.

La muestra de ceramica biomoérfica obtenida como resultado final no cambia su dimension dentro del error de
medida y pesa 0.0925 gramos.

Una vez obtenida la ceramica biomorfica, comienza el proceso de recubrimiento con vidrios bioactivos por qclacién
con laser pulsado. El recubrimiento consta de los pasos siguientes:

1- Limpieza de la cerdmica biomorfica a recubrir
Se realiza con isopropanol en un bafio de ultrasonidos durante 3 minutos y con posterior secado.

2- Colocacidn en el portablancos rotatorio de una pieza de vidrio bioactivo del sistema SiO,-Na,0-K,0-B,0;-
MgO-CaO-P,0s, que se utilizard como blanco de ablacién;

Velocidad rotacién del blanco = 3 rpm
3- Realizacién de un vacio

Presién = 1073 mbar
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Focalizacién del laser y deposicién

Irradiacién del blanco de vidrio con radiacién ultravioleta (1=193 nm) proveniente de un laser de ArF; el
haz laser se focaliza mediante una lente de silice fundida y se introduce en la cdmara a través de una ventana
transparente a esta radiacion;

Temperatura del substrato = 200°C

Energia del ldser = 175 mJ/pulso

Frecuencia de repeticion de pulsos laser = 10 Hz

El material ablacionado da lugar a la formacién de una pluma de ablacién en que se transfieren los productos
resultantes hacia el substrato de SiC biomorfico, dando lugar al recubrimiento del mismo con una capa de vidrio

bioactivo.
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REIVINDICACIONES

1. Material biocompatible caracterizado porque consta de una base de cerdmica biomdrfica obtenida a partir de
precursores vegetales recubierta con vidrios bioactivos.

2. Material biocompatible segun reivindicacion 1, caracterizado porque la base de cerdmica biomérfica se obtiene
segtin el “Procedimiento para la fabricacion de carburo de silicio a partir de precursores vegetales”, basdndose concre-
tamente en la utilizacién de maderas, de diferentes densidades en funcién de los distintos productos a obtener, y en el
procedimiento se ofrecen tres fases operativas:

1)
2)
3)

secado de la madera.
proceso de pirdlisis.

proceso de infiltracion.

3. Material biocompatible segtin reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque el recubrimiento con vidrios bioac-
tivos se realiza utilizando un l4ser pulsado de ArF, concretamente en los pasos siguientes:

1)

2)

3)

4)

5)

limpieza de la cerdmica a recubrir con isopropanol en un bafio de ultrasonidos durante 3 minutos y posterior
secado;

introduccién de la cerdmica en una cdmara de ablacion provista con un sistema de alto vacio, calefactor del
substrato, portablancos rotatorio y regulacion de flujo y presion de gases en la cdmara;

colocacion en el portablancos rotatorio de una pieza de vidrio bioactivo del sistema SiO,-Na,0-K,0-B,0;-
MgO-CaO-P,0s, que se utilizard como blanco de ablacién;

realizacion de un vacio previo hasta presiones de 107> mbar, e irradiacién del blanco de vidrio con radiacién
ultravioleta (1=193 nm) proveniente de un laser de ArF; el haz laser se focaliza mediante una lente de silice
fundida y se introduce en la cdmara a través de una ventana transparente a esta radiacion; esta etapa puede
realizarse también en presencia de una atmoésfera de gas inerte (argén, nitrégeno u otros) o reactiva (vapor
de agua, oxigeno, N,0O, u otros);

el material ablacionado da lugar a la formacion de una pluma de ablacién en que se transfieren los productos
resultantes hacia el substrato de SiC biomérfico, dando lugar al recubrimiento del mismo con una capa de
vidrio bioactivo.

4. Utilizacién del material biocompatible obtenido segtin reivindicaciones 1 a 3 caracterizado porque se usa en
implantes médicos.
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