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DESCRIPCION
Meétodo de produccion de un compuesto a base de ceramica

La invencién se refiere a un método de produccion de un compuesto a base de ceramica, especialmente
HAp, para implantes.

Granulos ceramicos de hidroxiapatita, HAp, o de fosfato tricalcico, TCP, se usan como materiales para
implantes pero, debido a su fragilidad y escasa plasticidad, su aplicacién en cirugia, especialmente oral y
facial, es limitada.

A partir de la descripcion de patente DE2238265 se conoce una prensa que tiene fases que pueden
ajustarse de manera independiente para fabricar un producto laminado de varias capas a partir de
materiales en polvo. El niimero de estas fases depende del nimero de materiales en polvo usados. Cada
fase incluye un pistdn cuya carrera esta guiada y limitada por una porcién cilindrica de un piston
adyacente colocado debajo del primero. El punzdén es accionado hidraulicamente y su posicion es
ajustable. La prensa esta equipada con un alimentador.

Existen métodos conocidos para hacer que los materiales ceramicos mencionados anteriormente sean mas
maleables mediante el uso de una suspension acuosa de curdlan calentada a 40° C.

A partir de la patente polaca PL 212866 se conoce un método de produccion de un compuesto bioactivo
basado en bioceramicas de fosfato calcico en forma de granulos y que se mezcla con curdlan en
proporciones de acuerdo con una férmula especifica y, a continuacién, la mezcla se calienta a
temperaturas de 80-100 °C.

El documento US 2005/119761 Al divulga un método de produccion de un compuesto a base de
ceramica de fosfato cdlcico mezclada con curdlan, en donde se afiade y se mezcla una suspension acuosa
que contiene B-1,3-glucano en forma de granulos porosos hasta conseguir una homogeneidad 6ptima y, a
continuacion, se procede a un moldeo preliminar, en donde el material, junto con el molde, se mantiene a
temperaturas entre 80-100 °C y, a continuacion, el producto acabado se retira del molde.

El objetivo de la invenciéon es un método de produccion de un compuesto a base de ceramica
caracterizado por una alta resistencia mecéanica.

Inesperadamente, se observd que reducir al minimo la presencia de aire dentro de las estructuras del
compuesto mejora significativamente su resistencia.

La presente invencion se define mediante un método para producir un compuesto de fosfato calcico a
base de ceramica, en donde a una suspension acuosa, que contiene 76-175 gramos de f-1,3-glucano (en lo
sucesivo denominado curdlan) por 1 litro de agua, se afiade ceramica de fosfato cdlcico en forma de
granulos porosos con un peso total de 300-800 g, favorablemente de 415 a 800 g, y se mezcla hasta
conseguir una homogeneidad 6ptima y, a continuacion, se lleva a cabo un moldeado preliminar por el que
se llena completamente una preforma de canal con el material y, a continuacion, el material se lleva a un
molde en el que cada porcién se compacta por separado hasta conseguir una consistencia que contenga
menos de un 15 % de aire y, tras una compactacion precisa, se somete a un tratamiento térmico de 5-120
minutos a temperaturas comprendidas entre 80-100 °C, tras lo cual se retira del molde un producto
acabado.

Favorablemente, los granulos tienen tamafios de 0,1 a 0,9 mm y una porosidad abierta de un 50 % a un 70
%. La porosidad més favorable se sitlla entre un 60 % y un 70 %.

Favorablemente, antes del tratamiento térmico, el molde que contiene el material compactado se sella con
una tapa o, de otro modo, se restringe la exposicion al aire del material compactado usando otros medios.
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Ejemplos
Ejemplo I

Se mezclaron 170 g de B-1,3-glucano con 1.000 ml de agua y, a continuacion, se afiadieron 350 g de
granulos de HAp ceramicos de fosfato calcico con un diametro de 0,3-0,4 mm y los ingredientes se
mezclaron hasta lograr una consistencia homogénea. Del material resultante se tomé una muestra que
tenia aproximadamente un volumen de 6,5 cm?, y la preforma de canal, con una capacidad de 5.550 mm?>,
se llend completamente con la misma. Se retird el exceso de material restante. En la siguiente etapa, las
porciones del material que tenian un volumen de aproximadamente 0,4 cm?® se alimentaron sucesivamente
desde el canal a un molde que tenia un didmetro de 13 mm, y cada porcién se compactd tres veces con
una fuerza de 15 N. El producto semiacabado obtenido, que tenia un volumen de 4 cm’, se tratd
térmicamente durante 25 minutos a 98 °C y, a continuacién, se dejé enfriar a temperatura ambiente y, a
continuacion, se retiré del molde. Se concluye que el compuesto homogéneo asi obtenido tenia una baja
plasticidad y, durante una prueba de compresion, la muestra sufrié una deformacién de un 18 % antes de
su destruccion.

El compuesto se dejo secar durante 12 horas a 40 °C. El volumen total de poros (contenido de aire) en la
muestra seca del compuesto, medido con un método de microtomografia computarizada (con un valor
umbral para la deteccion de poros de 15 pm), ascendio a un 6,74 % =+ un 1,15 %. Mas del 90 % de todos
los poros de la muestra eran de tipo cerrado.

Ejemplo 11

Para la prueba se usaron 40 g de pB-1,3-glucano mezclados con S00 ml de agua. Se afiadieron 225 g de
granulos de TCP de ceramica de fosfato calcico con diametros de entre 0,4-0,6 mm a la suspension
acuosay, a continuacion, se mezclaron los componentes hasta obtener un material homogéneo.

Del material obtenido se tomé una muestra que tenia aproximadamente un volumen de 10 cm® y se colocd
en la preforma de canal, con una capacidad de 8.350 mm®, que se llené completamente, y se retiré el
exceso de material restante. En la siguiente etapa, porciones del material que tenian un volumen de
aproximadamente 750 mm® cada una se extrajeron del canal a un molde con un didmetro de 15 mm,
donde cada porcion se compactd tres veces con una fuerza de 20 N. El producto obtenido, que tenia un
volumen de 7 cm?, se trat6 térmicamente durante 20 minutos a 93 °C. El producto terminado, una vez
enfriado y retirado posteriormente del molde, se examiné al microscopio y, durante este examen, no se
observo ningin espacio vacio resultante del aire que quedaba en el producto semiacabado sometido al
proceso de moldeo.

El volumen total de poros (contenido de aire) en la muestra seca del compuesto, medido con un método
de microtomografia computarizada (con un valor umbral para la deteccién de poros de 15 pm), ascendid a
un 7,24 % = un 1,11 %. Aproximadamente el 30 % de esos poros tienen didmetros entre 45-75 um. No se
detectaron poros con un diametro superior a 0,3 mm, lo que indica una estructura altamente homogénea
del producto y una alta eficacia del proceso de moldeo realizado por la maquina que se describe en este
documento.
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REIVINDICACIONES

1. Método de produccion de un compuesto a base de ceramica de fosfato célcico mezclada con curdlan,
en donde a una suspension acuosa que contiene 76-175 gramos de -1,3-glucano por un litro de agua se
afiade ceramica de fosfato calcico en forma de granulos porosos con un peso total de 300-800 g,
favorablemente de 415 a 800 g, y se mezclan hasta lograr una homogeneidad dptima y, a continuacion, se
procede a un moldeo preliminar en donde una preforma de canal se llena completamente con el material
y, a continuacidn, el material se lleva a un molde en donde cada porcién del material se compacta por
separado hasta lograr una consistencia que contenga menos de un 15 % de aire y, tras una compactacion
precisa, el material, junto con el molde, se mantiene durante 5-120 minutos a temperaturas comprendidas
entre 80-100 °C tras lo cual el producto acabado se retira del molde.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado por que los granulos tienen un didmetro
de entre 0,1 y 0,9 mm y una relacion de porosidad abierta de entre un 50 % y un 70 %.

3. El método de acuerdo con la reivindicacion 2, caracterizado por que la porosidad de los granulos esta
entre un 60 % y un 70 %.

4. El método de acuerdo con la reivindicaciéon 1, caracterizado por que el molde que contiene el
material compactado, antes del tratamiento térmico, se tapa o, de forma alternativa, se restringe la
exposicion al aire del material compactado usando otros medios.
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