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Prologo

Debido a la calidad de vida y otros factores como el tipo de alimentacion y la falta de
actividad fisica, se presenta un incremento en enfermedades cronicas degenerativas que
afectan la salud y bienestar en el ser humano, razén por la cual este se ha visto en la
necesidad de llevar a cabo la investigacion de propiedades mecénicas de biomateriales y asi
tener la capacidad y habilidades para el desarrollo de protesis ortopédicas.

El polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) es el unico polimero con
excepcionales propiedades fisicas y mecanicas. Las mdas notables son su lubricidad,
resistencia al impacto, resistencia a la abrasion y que es inerte. Estas caracteristicas han
sido explotadas desde la década de 1950 en una amplia variedad de aplicaciones
industriales como son, maquinaria textil, revestimientos para camiones de volteo y buques,
lineas de produccion, etc.

En los ultimos 45 afios el UHMWPE también ha sido usado en la ortopedia como material
de protesis, cada afio, alrededor del mundo son realizados cerca de 2 millones de reemplazo
de articulaciones, y la mayoria de estos utilizan UHMWPE. A pesar del éxito de este
proceso restaurativo, estos implantes ortopédicos tienen un limitado tiempo de vida, ya que
el desgaste y dafio en los componentes han sido histéricamente factores limitantes en la
longevidad del implante. En los ultimos 10 anos, el UHMWPE altamente reticulado ha
mostrado dramaticas reducciones en el desgaste, dado que el bloque de polietileno es
expuesto a radiacion el cual forma enlaces quimicos entre las cadenas poliméricas. Varias
técnicas analiticas han sido desarrolladas para evaluar si el material ha sido expuesto a
radiacion suficiente para mejorar las propiedades del UHMWPE y al mismo tiempo
garantizar que otras propiedades no disminuyan su valor.

Al hacer una revision de las propiedades mecanicas del UHMWPE que han sido reportadas
en la literatura, se observan de manera general resultados similares, ya sea virgen o
altamente reticulado.

El objetivo de esta tesis es investigar las propiedades mecanicas de un UHMWPE
comercial con la finalidad de tener un banco de informacién sobre su comportamiento
mecanico para a futuro implementarlo en modelos de prétesis en paqueteria de elemento
finito para contribuir con la investigacion del desarrollo de prétesis ortopédicas y ayudando
con proyectos orientados al comportamiento mecanico del material y compararlas con los
resultados obtenidos en la literatura.

La ASTM (American Society for Testing Materials) cuenta con normas para el desarrollo
de las pruebas mecanicas, por lo que las pruebas realizadas en esta trabajo estdn basadas en
ella ademas del anélisis de las metodologias utilizadas en la literatura.



Se trabajard con muestras obtenidas de una placa de UHMWPE Tivar® 1000, a
continuacion se hace una breve descripcion de los capitulos que conforman este trabajo y el
contenido de los mismos:

El capitulo 1, consiste en una revision sobre la historia de la implementacion del
UHMWRPE en la ortopedia, la estructura quimica del polietileno, asi como los métodos de
sintesis a partir del gas etileno. También se resumen las formas de empaquetado y
esterilizado de las protesis de UHMWPE, por ultimo se expone el comportamiento y
propiedades mecanicas generales obtenidas a partir de trabajos de diversos autores a lo
largo de los afios.

La investigacion de los trabajos realizados a lo largo de los afios, sirvi6é de punto de partida
para el andlisis de resultados y asi tener una base sobre estos mismos.

En el capitulo 2, se explican los requerimientos del material que debe cumplir para su uso
en el area ortopédica, también se explica la teoria y fundamentos de cada una de las pruebas
realizadas en este trabajo, asi como las normas de la ASTM que las respaldan. Por ultimo se
explican las pruebas para evaluar el comportamiento viscoelastico.

En el capitulo 3, se presenta la metodologia experimental utilizada en las pruebas de
tension, relajacion de esfuerzos, integral J y tenacidad a la fractura que son las pruebas que
se eligieron para este trabajo, asi como el andlisis de resultados correspondiente a cada
prueba. Aqui se justifican los valores utilizados que intervienen en cada una de las pruebas,
el nimero de especimenes que se evaluaron ademés de un analisis profundo de los datos
recopilados durante la parte experimental presentando graficas esfuerzo vs deformacion,
esfuerzo vs tiempo, donde se muestra de manera general el comportamiento mecanico del
UHMWPE.

Finalmente, en el capitulo 4, se presentan las conclusiones generales a las que se llegan con
los experimentos realizados.

OSWALDO HERNANDEZ GOMEZ
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CAPITULO 1. INTRODUCCION AL UHMWPE EN APLICACIONES
BIOMEDICAS

1.1 HISTORIA DEL USO DEL UHMWPE

El polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) fue introducido clinicamente en
Noviembre de 1962 por Sir John Charnley, usado en la articulacion de una cabeza femoral
metalica para la artroplastia total de cadera. El UHMWPE ha tenido una importancia
notable en las protesis articulares sobre todo en los ultimos 45 afos.

La justificacion de John Charnley de disefar una articulacion artificial comenz6 con una
serie de experimentos de friccion en articulaciones de animales y humanos en 1950
(Shikata et al., 1977, Oonishi, 1995). De estos experimentos Charnley concluy6 que el buen
desempefio de las articulaciones naturales se debe al bajo coeficiente de friccion el cual
resulta de las propiedades unicas del tejido del cartilago. Cuando la articulacion natural es
comprimida, el tejido del cartilago expulsa agua en contacto con las superficies, la cual se
convierte en liquido sinovial. La presion del liquido sinovial lleva una pelicula que protege
al tejido del cartilago del desgaste durante el caminar u otras actividades de carga.

El material que pareci6 idealmente adecuado para este proposito fue el
politetrafluoroetileno (PTFE), ya que tiene un bajo coeficiente de friccion (0.04-0.05) y
ademas es facilmente aceptado por tejidos animales debido a su inherencia quimica.

Con solo unos pocos aios, pacientes comenzaron a reportar a Wrightington (hospital de
ortopedia en Inglaterra), dolor e inflamacion asociada con sus articulaciones artificiales de
PTFE. Un examen radiografico revelod desgaste. Una vez revisadas las articulaciones, se
encontr6 un porcentaje de 100 a 200 ml de caseosa' rodeado de un tejido purulento®.

Aunque la articulacion conjunta fue exitosa en los primeros dos afios después de la cirugia,
cerca del 99% tuvo que ser modificado en el plazo de 2 a 3 afos de implantacién debido al
desgaste severo y la respuesta inflamatoria provocada por las particulas de desgaste del
PTFE.

Después de las fallas en las copas acetabulares de PTFE en uso diario, Charnley
experimento con relleno de PTFE y probo en tltima instancia PTFE con refuerzos de vidrio
asi como la patente de PTFE relleno producido por Polypenco® bajo el nombre comercial
de “Fluorosint” que se muestra en la figura 1.1. Después de fallas clinicas del PTFE relleno,
Charnley abandon6 los polimeros totalmente a principios de 1962 y comenz6 a implantar
prétesis Thompson.

!Caseosa: destruccion o muerte de las células.

“Purulento: liquido espeso de color amarillento o verdoso, segregado por un tejido inflamado.



Fluorosint Glass-filled
PTFE

Figura 1.1. Patente de PTFE relleno bajo el nombre comercial de “Fluorosint”
y PTFE con refuerzo de vidrio. (Kurtz, 2009).

En Mayo de 1962 un vendedor Mr. V. C. Binns llegd6 a Wrightington. Los productos de
Binns eran pequefos engranes y cojinetes fabricados con UHMWPE, y le proporciond a
Craven una muestra del material (Waugh, 1990). A pesar de las observaciones negativas de
Charnley, Craven decidio hacer en su equipo de desgaste una prueba al UHMWPE.

Aunque los resultados de la prueba de desgaste fueron alentadores, Charnley no hizo
ningtn implante de UHMWPE para sus pacientes hasta que el estuviera convencido de su
biocompatibilidad. Los productos de Binns de UHMWPE fueron comercializados bajo el
nombre de RCH-1000. La compania Alemana que produjo el UHMWPE era conocida
como Ruhrchemie®, aunque estd més tarde se convirtié en Hoechst®.

Antes de implantar copas acetabulares en pacientes, el implanté el UHMWPE en su propio
muslo para tener un control clinico. Los resultados en esta prueba de biocompatibilidad,
fueron publicados en Lancet en 1963 (Charnley, 1963). Estos resultados convencieron a
Charnley de que las particulas de desgaste del UHMWPE eran biocompatibles, mientras
que las particulas de PTFE no lo eran. Protegido con esta informacion, Charnley comenzé a
implantar UHMWPE en pacientes durante Noviembre de 1962.

En Japon durante la década de 1970, ocurrieron dos importantes avances en la tecnologia,
uno fue la introduccion de la Alimina como alternativa de superficie de contacto para el
UHMWPE. El segundo avance fue el desarrollo del UHMWPE altamente reticulado
(crosslinked) por encima de 1000 kGy (Kilogray) de irradiacién gamma en atmdsfera de
aire. Un similar avance en UHMWPE altamente reticulado, ocurrié en Sudafrica durante la
década de 1970, donde investigadores de la clinica de Praetoria introdujeron UHMWPE a
irradiacién gamma a 700kGy en atmdsfera de acetileno.

Durante la década de 1980, otros dos notables desarrollos ocurrieron en relacién con el
polietileno en las protesis articulares. A principios de 1980, Char F. Thackray, comenz6 a
desarrollar el polietileno de alta densidad (HDPE) moldeado por inyeccion que podia ser
articulado quimicamente. Solo 22 de estos implantes fueron producidos e implantados por
el Dr. Wrobleski en 1986, donde después de un periodo de uso, estos componentes de
HDPE fueron encontrados con velocidades de desgaste muy bajas.



A finales de 1980, entre Ortopedia DePuy® y DuPont® desarrollaron un UHMWPE
altamente cristalino distribuido bajo el nombre comercial de Hylamer®. Su historia clinica
ha estado envuelta en una controversia, aunque varios centros ortopédicos han reportado un
mal desempefio clinico respecto al convencional UHMWPE, otros han experimentado
resultados satisfactorios e incluso mejoras. En la tabla 1.1 se muestra un resumen donde
investigadores y médicos han intentado en varias ocasiones modificar el UHMWPE para su
uso en protesis articuladas.

Tabla 1.1. Linea del tiempo del desarrollo de UHMWPE para protesis articuladas. (Kurtz, 2009).

Fecha Comentario

1958 Charnley desarrollo la técnica de baja friccion artoplastica (LFA). Fabrico implantes
usando Teflon (PTFE) como material de contacto (Charnley, 1961)

1962 Charnley adopta UHMWPE para usarlo en su LFA. Los componentes fueron

quimicamente esterilizados.
1968 El UHMWPE es irradiado con rayos gamma.
1969 El UHMWPE es comercializado con irradiaciéon gamma en atmoésfera de aire con
una dosis de 2.5 Mrad.
1970 Comercializacion del UHMWPE reforzado con fibras de carbono.
1972 Uso de la alimina contra UHMWPE en Japon.
1980 a 1984 Desarrollo del HDPE reticulado.
1980 Comercializacion del Hylamer® por Ortopedia DePuy®.
1998 Introduccion clinica del UHMWPE altamente reticulado y térmicamente estable
para THA.

1.2 GENERALIDADES DEL UHMWPE

El polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) es un polimero con buenas
propiedades fisicas y mecdnicas. La mas notable es su inherencia quimica, lubricidad,
resistencia al impacto y la resistencia a la abrasion. Estas caracteristicas han sido explotadas
desde la década de 1950 en un amplio rango de aplicaciones industriales, incluyendo
revestimientos de tolvas y contenedores, bandas de lineas de produccion, parachoques y
revestimientos de buques. Mas del 90% de UHMWPE producido en el mundo se usa para
la industria. El polietileno de ultra alto peso molecular usado en aplicaciones de ortopedia,
es un tipo de polimero generalmente clasificado como homopolimero lineal.

Desde 1962, el UHMWPE también se ha usado para ortopedia como material para
rodamientos en articulaciones artificiales. Cada afio, cerca de 1.4 millones de protesis son
desarrolladas alrededor del mundo. A pesar del éxito de estos procedimientos de
restauracion, implantes de UHMWPE tienen un limitado tiempo de vida (aproximadamente
entre 15 y 20 afios). El desgaste y dafio de los componentes es uno de los factores que
limitan la longevidad del implante.



El UHMWPE viene de la familia de los polimeros con una simple composiciéon quimica,
consistiendo solo de hidrégeno y carbono. Sin embargo, la simplicidad inherente en su
composicidon quimica desmiente una jerarquia méas compleja de la estructura organizacional
de niveles moleculares y supermoleculares a grandes escalas. A nivel molecular, la cadena
principal de carbonos del polietileno puede rotar, girar y doblarse en regiones cristalinas
ordenadas. A nivel supermolecular, el UHMWPE consiste en polvo que debe ser
consolidado a elevadas temperaturas y presiones para formar un bloque de material.

Un polimero es una molécula que consiste de particulas interconectadas quimicamente por
enlaces covalentes. Los polimeros pueden ser lineales o ramificados. La tendencia de un
polimero a exhibir ramificaciones es gobernada por sus condiciones de sintesis. Por
ejemplo, es posible que un copolimero tenga una amplia variedad de elementos
subestructurales dando un amplio rango de posibilidades. En la industria los polietilenos,
incluyendo el UHMWPE, son regularmente copolimerizados con otros mondémeros (por
ejemplo el polipropileno) para lograr una mejora en las caracteristicas o para alterar las
propiedades fisicas y mecénicas del polimero. Por ejemplo, acorde con ISO 11542, la cual
es la norma industrial del UHMWPE, el polimero puede contener una gran concentracion
de copolimero (arriba del 50%) y todavia ser referido como UHMWPE. Sin embargo, la
mayoria de los UHMWPE usados para fabricar implantes de ortopedia son homopolimeros.

El polietileno es un polimero formado de etileno (C,H4), el cual es un gas con peso
molecular de 28. La formula quimica general del polietileno es —( C;H4),-, donde n es el
grado de polimerizacion. Un esquema de la estructura quimica del etileno y del polietileno
es mostrado en la figura 1.2.

Polietileno

Etileno
H. H i
C=C__ tC-Cy
H L1 n
H H

Figura 1.2. Esquema de la estructura quimica del etileno y del polietileno (Kurtz, 2009).

Para el UHMWPE, la cadena molecular puede consistir en 200,000 unidades de etileno
repetidas. Por otro lado la cadena molecular del UHMWPE contiene arriba de 400,000
atomos de carbono (Kurtz, 2009).

Existen varios tipos de polietileno (LDPE, LLDPE, HDPE, UHMWPE), los cuales son
sintetizados con diferentes pesos moleculares y estructura de las cadenas. LDPE y LLDPE
se refieren a la baja densidad del polietileno y lineal baja densidad, respectivamente. Estos
polietilenos generalmente tienen ramificaciones y estructura lineal de su cadena, cada una
con peso molecular tipicamente menor de 50,000 g/mol.



El HDPE es un polimero lineal con peso molecular arriba de los 200,000 g/mol. El
UHMWPE, en comparacion tiene un promedio de peso molecular arriba de 6 millones
g/mol, de tal forma que no puede medirse directamente, tiene que ser medido a través de su
viscosidad intrinseca (IV).

La tabla 1.2 resume las propiedades fisicas y mecanicas del HDPE y UHMWPE.
Tabla 1.2. Propiedades fisicas del HDPE y del UHMWPE (Kurtz, 2009).

Propiedad HDPE UHMWPE
Peso molecular (10° g/mol) 0.05-0.25 2-6
Temperatura de fusiéon (°C) 130-137 125-138
Relacion de Poisson 0.40 0.46
Gravedad especifica 0.952-0.965 0.932-0.945
Médulo de Elasticidad (GPa) 0.4-4 0.8-1.6
Esfuerzo de cedencia (GPa) 26-33 21-28
Esfuerzo a la fractura (GPa) 22-31 39-48
Resistencia al Impacto, Izod (J/m) 21-214 >1070
Grado de Cristalinidad (%) 60-80 39-75

Desde una perspectiva clinica, el UHMWPE es significativamente mas resistente a la
abrasion y al desgaste que el HDPE. Los siguientes datos de desgaste fueron tomados de
una simulacion de cadera (Edidin et al., 2000) (figura 1.3). La velocidad de desgaste
volumétrico del HDPE es 4.3 veces mayor que la del UHMWPE.
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Figura 1.3. Comparativa de las tasas de desgaste del HDPE y del UHMWPE en una
simulacion de cadera multidireccional (Kurtz, 2009).



1.2.1 CRISTALINIDAD

Se puede visualizar la cadena molecular del UHMWPE como una cadena enredada de
espagueti de mas de un kilémetro de longitud. Esto se debe a que la cadena no es estatica,
pero con energia térmica interna, la cadena molecular puede transformarse a elevadas
temperaturas. Cuando es enfriada por debajo de la temperatura de fusion, la cadena
molecular del polietileno tiende a rotar alrededor de enlaces de C-C y crea cadenas
dobladas. Esta cadena doblada permite un orden entre las moléculas, regiones laminares
conocidas como laminillas cristalinas. Estas laminillas estan incrustadas en regiones
amorfas y posiblemente comunicadas con laminillas de los alrededores con un lazo de
moléculas. Todas estas caracteristicas morfologicas del UHMWPE son mostradas en la
figura 1.4.

Las laminillas microscopicas son imperceptibles al ojo humano. Las laminillas difractan a
la luz dandole al UHMWPE un color blanco y apariencia opaca a temperatura ambiente. A
temperaturas arriba de la temperatura de fusion, aproximadamente 137°C, las laminillas de
UHMWPE empiezan a traslucir. Las laminillas son del orden de 10-50 nm de espesor y de
10-50 pm de longitud. El promedio de espacio entre las laminillas es del orden de 50 nm
(Bellare et al., 1995).

Cadenas plegadas

Regidn amorfa Laminillas

/ \ cristalinas
J Regién amorfa
Ramificacién ' B

Laminillas
cristalinas

Figura 1.4. Caracteristicas morfologicas del UHMWPE (Kurtz, 2009).

La morfologia cristalina del UHMWPE puede ser visualizada utilizando microscopia
electronica de transmision, la cual puede magnificar el polimero por encima de 16,000
veces. Tomando una micro-rebanada de polimero, tipicamente manchada con acetato de
uranilo para mejorar el contraste, hace que las regiones amorfas se tornen de gris en el
microscopio. Las laminillas que son impermeables al agente de contraste, aparecen como
lineas blancas con negro en su perimetro. En la figura 1.5 se puede apreciar la natural
composicion del UHMWPE como una red interconectada de regiones amorfas y cristalinas.



Figura 1.5. Micrografia del UHMWPE mostrando las regiones amorfas y cristalinas (Kurtz, 2009).

1.2.2 TRANSICION TERMICA

Generalmente hablando, algunos polimeros se someten a tres importantes transiciones
térmicas: temperatura de transicion vitrea (Ty), temperatura de fusion (Ty,) y temperatura de
flujo (Tf). La temperatura de transicion vitrea (Ty) es la temperatura bajo la cual la cadena
del polimero se comporta como vidrio. Debajo de T, la cadena del polimero tiene
deficiencia de energia térmica para deslizarse a otra cadena, y la Ginica manera para el
material de responder a la tensidn mecénica es por el estiramiento de los enlaces que
constituyen la cadena molecular. En el UHMWPE, la transicion vitrea ocurre alrededor de
120°C (Kurtz, 2009).

Al aumentar la temperatura por encima de T, la region amorfa dentro del polimero gana
movilidad. Cuando la temperatura del UHMWPE se eleva entre 60-90°C, los pequeiios
cristales en el polimero comienzan a fusionarse. El comportamiento de fusiéon de los
polimeros semicristalinos, incluyendo el UHMWPE, es tipicamente medido usando un
calorimetro diferencial de barrido (DSC), el cual mide la cantidad de calor necesario para
incrementar la temperatura de una muestra de polimero. Algunos datos representativos de
DSC son mostrados en la figura 1.6.
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Figura 1.6. Calorimetro diferencial de barrido (DSC) usado para el de UHMWPE GUR 1050 con un tamario
de muestra de 6.3mg (Kurtz, 2009).

Los resultados del DSC usado en el UHMWPE muestran dos caracteristicas clave. La
primera caracteristica de la curva DSC es el pico de temperatura de fusion (Ty,), el cual
ocurre cerca de los 137°C y corresponde al punto en el cual la mayoria de las regiones
cristalinas se fusionan. La temperatura de fusion muestra el espesor de los cristales con
mucha perfeccion. Los cristales mas gruesos y mas perfectos podrian tender a tener una
temperatura de fusion mas alta a diferencia de cristales delgados.

Adicionalmente, el area debajo del pico de fusidon es proporcional a la cristalinidad del
UHMWPE. El DSC proporciona una medida del calor total por unidad de masa (también
referido al cambio de entalpia) requerido para fusionar las regiones cristalinas dentro de
una muestra. Comparando el cambio de entalpia de una muestra de UHMWPE con la de un
cristal perfecto, se puede calcular su grado de cristalinidad.

Como la temperatura de un polimero semicristalino se eleva por encima de la temperatura
de fusioén, puede experimentar una transicion de flujo y convertirse en liquido. En
polietilenos con peso molecular menor a 500,000 g/mol se observa una transicion de flujo
(T¢). Sin embargo, cuando el peso molecular aumenta por encima de 500,000 g/mol, el
enredo de las inmensas cadenas poliméricas evita que fluya. Por esta razon el UHMWPE
no exhibe flujo de transicion.



1.3 METODOS DE SINTESIS DEL UHMWPE A PARTIR DE GAS ETILENO

Se presentan tres etapas reales para la fabricacion de una pieza final de UHMWPE. Primera
el UHMWPE debe ser polimerizado del gas etileno. Segunda, la polimerizacion del
UHMWPE debe convertirse en polvo de resina, ya que de esta forma puede ser consolidado
como placa, barra o en forma de algin implante (figura 1.7). Finalmente, en la mayoria de
los casos, se maquinan los implantes en su forma final. Un pequeiio conjunto de implantes
son consolidados directamente en su forma final, en procesos conocidos como moldeo
directo por compresion, sin necesidad de agregar un maquinado adicional.

Cada una de estas tres etapas produce una sutil alteracion en las propiedades del
UHMWPE. En algunos casos, tal como en el maquinado, el cambio en el material quiza
solo ocurre en la topografia y apariencia de la superficie. Por otro lado, cambios en la
polimerizacién y conversion del UHMWPE pueden afectar las propiedades fisicas y
mecanicas.

Figura 1.7. Etapas tipicas de proceso en la manufactura de implantes de UHMWPE, A) polvo de resina.
B) barras consolidadas del polvo de resina. C) maquinado en torno de las barras de UHMWPE. D) copas
acetabulares de UHMWPE después del maquinado (Kurtz, 2009).

1.3.1 POLIMERIZACION: POLVO DE RESINA DE UHMWPE A PARTIR DE
GAS ETILENO

Desde la década de 1950, el polvo de resina del UHMWPE ha sido producido por
Ruhrchemie usando el proceso Ziegler (Birnkraut, 1991). Los componentes principales para
producir UHMWPE son etileno, hidrégeno y cloruro de tetra titanio (catalizador). La
polimerizacién toma lugar en un solvente que se suele usar para transferir el calor. La
polimerizacion es realizada en plantas de produccion especializadas capaces de manejar
estos volatiles y potencialmente peligrosos quimicos.



Los requerimientos para grado médico del polvo de resina del UHMWPE son especificadas
en la norma ASTM F648 e ISO 5834-1. En las normas, la resina grado médico son
descritas como tipo 1, 2 6 3, dependiendo de su peso molecular y productor (tabla 1.3). Los
rastros de impurezas del titanio, aluminio y cloro son residuales del catalizador, mientras el
rastro de niveles de calcio, dependerd del almacenamiento y manejo del polvo de resina
después de la polimerizacion.

Tabla 1.3. Requerimientos para polvo de resina de UHMWPE grado médico (ASTM F648 e 1SO 5834-1)
(Kurtz, 2009).

Propiedad Requerimientos
Tipo de Resina tipo 1-2 tipo 3
Nombre comercial GUR 1020 y 1050 1900 H
Productor Ticona, Inc. Poliolefinas Basell
(descontinuado)

Titanio, ppm, (maximo) 40 150

Aluminio, ppm, (maximo) 20 100

Calcio, ppm, (maximo) 5 50

Cloro, ppm, (maximo) 30 90

Actualmente Ticona® produce resina tipo 1 y tipo 2 con el nombre comercial de GUR
1020 y 1050 respectivamente. Antes del 2002, Poliolefinas Basell producia resina Tipo 3
con el nombre comercial de 1900 (esta resina fue descontinuada). La clasificacion de
UHMWPE actualmente usado en la industria ortopédica se muestra en la tabla 1.4.

Tabla 1.4. Nomenclatura de Ticona y Basell para la resina de UHMWPE (Kurtz, 2009).

Designacion de la Productor Promedio del peso molecular Estearato de
resina (10° g/mol) Calcio
GUR 1020 Ticona 3.5 No
GUR 1050 Ticona 5.5-6 No
1900 H Basell >4.9 No
1.3.2 RESINAS GUR

Ticona usa la designacion GUR para su UHMWPE en todo el mundo. El acronimo GUR se
debe a “Granular”, “UHMWPE” y “Ruhrchemie”. En 1998 todas las nomenclaturas fueron
consolidadas en el mercado ortopédico mundial cuatro tipos de resinas: GUR 1150, 1050,
1120 y 1020.

El primer digito del nombre del tipo de resina fue originalmente la densidad de la resina. Al
polvo de resina le corresponde “4”por el valor de la densidad de 400g/l para resinas
estandar, el segundo digito indica la presencia o ausencia “1” de estearato de calcio, y el
tercer digito estd relacionado con el promedio del peso molecular de la resina, el cuarto
digito es la designacion de un cédigo internacional.
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Mas recientemente, en 2009, Ticona introdujo dos nuevas resinas con Vitamina E para la
comunidad ortopédica. Esto se hizo para mejorar la resistencia a la oxidacion del
UHMWPE después de la irradiacion. GUR 1020-E y 1050-E son mezclados con 1000 ppm
de antioxidante biocompatible (Vitamina E) pero por otro lado ajusta las propiedades de la
GUR 1020 y 1050.

Las resinas Ticona tienen un tamafio de particula de 140pum aproximadamente (Gul, 1997 —
Han et al., 1981). Cuando se analiz6 mediante un microscopio electronico de barrido, el
polvo de resinas GUR consistia de numerosas particulas esferoidales (Gul, 1997 — Han et
al., 1981) (figura 1.8).

SaUN

Figura 1.8. Micrografia electronica de barrido ilustran la morfologia de particulas de la
resina de Ticona (Kurtz, 2009).

El hallazgo mas notable de los estudios de la morfologia del polvo de resina es que esta
caracterizada por una red fina de fibrillas de tamafio micro las cuales interconectan las
microscopias esferoidales. Las fibrillas son ilustradas en la figura 1.9 (Gul, 1997).

Resina GUR

Figura 1.9. Imagen de las micro-fibrillas de la resina GUR (Kurtz, 2009).

Las esferulitas no son observadas en la resina Ticona las cuales tienen una morfologia de
laminillas (Gul, 1997- Pruitt et al., 1998- Goldman et al., 1996).
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1.4 CONVERSION DE POLVO DE RESINA A FORMA SOLIDA DEL UHMWPE

El UHMWPE es producido como polvo de resina y tiene que ser consolidado a elevadas
presiones y temperaturas debido a su alta viscosidad de fusion. Como se menciond antes, el
UHMWPE no fluye como los polietilenos de bajo peso molecular cuando se calientan por
encima de la temperatura de fusion. Por esta razdn, muchas técnicas para procesar
termoplasticos, tal como el moldeo por inyeccion o moldeo por soplado, no son practicas
para el UHMWPE. De esta manera, el UHMWPE es producido en moldeo por compresion,
extrusion y prensado isostatico en caliente.

El proceso de consolidacion del UHMWPE requiere una adecuada combinacion de la
presion, temperatura y tiempo. La precisa combinacion de estas variables producen gran
variedad de tipos de UHMWPE conservando sus propiedades. El mecanismo de gobierno
de la consolidacion es la auto-difusion, por lo que las cadenas de UHMWPE en particulas
de resina adyacentes se entrelazan a nivel molecular. La cinética de la difusién
intergranular, promueve la cercana proximidad de las intercaras y la movilidad térmica
activada de las cadenas del polimero. Como un proceso de difusion limitada, la
consolidaciéon del UHMWPE requiere tiempo suficiente a elevada presion y temperatura
para que las cadenas moleculares migren a través del limite de grano.

Cada método de conformado es muy importante ya que estos tienen efecto sobre las
propiedades del UHMWPE. En el 2001 se realizaron pruebas bajo las especificaciones y
requerimientos de la ASTM para evaluar las propiedades fisicas y mecanicas del
UHMWPE como funcion del tipo de resina y del método de conformado. Tres fabricantes
de UHMWPE proporcionaron datos de propiedades fisicas y mecanicas obtenidas durante
una certificacion de 680 lotes individuales de UHMWPE grado médico, los cuales fueron
producidos entre 1998 y el 2001. Los resultados de estas pruebas se muestran en la tabla
1.5.

En el caso de la densidad, no se encontr6 una variacion de su valor entre las resinas, pero
para la fabricacién la variacion es significativa. Para las propiedades mecanicas de traccion,
el tipo de resina y el método de conversion resultaron factores importantes. Aunque
estadisticamente significativa, la diferencia en la densidad y las propiedades mecénicas de
traccion del UHMWPE presentaron una diferencia sustancial no menor del 21% entre los
métodos de fabricacion extrusion y moldeo.

Tabla 1.5. Resumen de la variacion entre los métodos de conversion de las propiedades fisicas y propiedades
mecanicas de traccion (Kurtz, 2009).

Material Densidad Esfuerzo de Esfuerzo ultimo Porcentaje de
(Kg/m3) cedencia (MPa) (MPa) elongacion (%)
GUR 1020 935+1 223+0.5 53.7+4.4 452+ 19
Extruido
GUR 1020 935+1 21.9+0.7 51.1+£7.7 440 + 32
Moldeado
GUR 1050 935+1 21.5+0.5 50.7+4.2 395 +23
Extruido
GUR 1050 930 +£2 21+0.7 46.8+6.4 373 +29
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Moldeado

Otras investigaciones han reportado la sutil diferencia en la morfologia y comportamiento
de la propagacion de grietas por fatiga entre los métodos de extrusion y moldeo por
compresion del UHMWPE. Estas investigaciones encontraron que los materiales hechos en
moldeo por compresion tienen una orientacion cristalina isotropica, mientras la morfologia
del material extruido varia ligeramente la distribucion desde la linea central (Bellare et al.,
1996). Similarmente, en las investigaciones sobre la propagacion de grietas se ha
encontrado un comportamiento isotropico en las hojas de moldeo por compresion a
diferencia de barras extruidas de UHMWPE (Pruitt et al., 1998).

1.5 MAQUINADO: DE FORMA SOLIDA A FORMA DE IMPLANTE

Las fabricas de implantes ortopédicos generalmente maquinan componentes d¢ UHMWPE
para obtener su forma final. Incluso, componentes que son hechos en moldeo por
compresion directa pueden ser maquinados en la parte trasera para evitar problemas de
acoplamiento. Sin embargo, la morfologia actual de las marcas del maquinado depende de
las condiciones de manufactura como también del tipo de UHMWPE (Kurtz et al., 2002).
En la figura 1.10 se muestran las marcas de un componente (nunca implantado) de
UHMWPE hecho con resina GUR 1050.

Figura 1.10. Ejemplo de las marcas del maquinado de un componente (nunca implantado) de UHMWPE
hecho con resina GUR 1050 (Kurtz, 2009).

El proceso de maquinado consiste en el fresado y torneado donde ambos procesos son
etapas de desbaste y acabado. En algunos casos, los convertidores de resina pueden
proporcionar una forma que se aproxime al acabado final del implante. Existe poca
informacion disponible en la literatura sobre el efecto de los parametros de maquinado
sobre las propiedades tribologicas del UHMWPE (Song et al., 1999). Song et al., han
propuesto un modelo idealizado de la morfologia de la superficie del maquinado del
UHMWPE como una ola triangular, en la cual la distancia entre pico y pico, estd dada por
la siguiente ecuacion:
f

13



donde fes la velocidad de avance de la herramienta y s es la velocidad de corte. El modelo
de Song propone que el angulo de la base de las marcas del maquinado esté relacionado
con la geometria de la herramienta de corte.

Debido a la diferencia inicial de la rugosidad entre el UHMWPE vy la contracara del metal,
la tasa de desgaste inicial involucra la remocion de la aspereza en la superficie del
UHMWPE. Las marcas del maquinado se eliminaran dentro de la zona de contacto durante
las primeras etapas de desgaste en un cojinete ortopédico (Wang et al., 1995).

1.6 EMPAQUETADO Y ESTERILIZACION DEL UHMWPE

Después de su fabricacion, ya sea maquinado o en moldeo por compresion directa, los
componentes de polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE), de un reemplazo
total de articulacion, son empaquetados y esterilizados antes de su distribucion. A
diferencia de la polimerizacion y conversion del polvo de resina, los cuales estan
tipicamente bajo control directo de proveedores especializados, la eleccion de métodos de
empaquetado y esterilizacion estan bajo la responsabilidad de los disefiadores de implantes.
Por ejemplo, esterilizadores de gas plasma estan comercialmente distribuidos como
unidades independientes y pueden ser incorporadas directamente dentro de las instalaciones
de manufactura, mientras que rayos gamma y la esterilizacion con 6xido de etileno requiere
instalaciones especializadas que son tipicamente desarrolladas por los proveedores.

Actualmente el disefiador de implantes tiene una amplia variedad de elecciones de
empaquetamiento y esterilizacion del UHMWPE, como se muestra en la tabla 1.6. Los
implantes pueden ser esterilizados con o sin radiaciéon ionizada. Cuando se esteriliza
ocupando radiacion gamma, los componentes de UHMWPE contienen una barrera de
empaque con atmdsfera de oxigeno reducido. Implantes esterilizados con gas plasma y
oxido de etileno son empaquetados en gas permeable para permitir el acceso de mediana
esterilizacion en la superficie del UHMWPE.

Tabla 1.6. Resumen de procesos de esterilizacion del UHMWPE de implantes. (Kurtz, 2009).

Proceso de Tipo de empaquetado Dosis de radiacion
Esterilizacion gamma
Gamma en aire Gas permeable 25-40KGy
Gamma inerte Barrera de empaquetado, 25-40KGy
reduccion de Oxigeno
Gas plasma Gas permeable No
Oxido de Etileno Gas permeable No

1.7 COMPORTAMIENTO MECANICO

En las ultimas décadas se han realizado numerosos experimentos para analizar el
comportamiento mecéanico. Por ejemplo, pruebas de fluencia lenta (creep), relajacion de
esfuerzos, traccion, compresion (Khan et al., 2011) y resistencia a la fractura (Varadarajan
et al., 2008) realizadas para algiin implante de reemplazo total de articulacion.
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Profundizando en el tema, se explicardn los trabajos de los autores mencionados
anteriormente que analizaron el comportamiento mecanico del UHMWPE.

Khan et al., en 2011, presentan la teoria de la viscoplasticdad basada en sobre-esfuerzo
(VBO) la cual es una variable de estado basada en un modelo constitutivo. El modelo es
capaz de reproducir las caracteristicas del comportamiento en “Creep” y relajacion de
esfuerzos. Como muestra de este fenomeno fisico, una muestra de polimero sometida a una
tension constante puede producir un aumento en la deformacioén durante el periodo de
retencion de la carga.

Las pruebas realizadas por Khan et al., fueron hechas con AOX™ y XLK™ (UHMWPE
altamente reticulado y UHMWPE refundido respectivamente) hechos por DePuy® usados
en implantes de rodilla en los cuales se comparan sus propiedades mecénicas.

La comparacién de las propiedades mecanicas del AOX™ vs XLK™ fueron inicialmente
medidas a partir del porcentaje de cristalinidad de cada material. Los valores promedio
fueron: XLK™ 50.2% y AOX™ 64.4%. Como se esperaba, la disminucion en el porcentaje
de cristalinidad en el XLK™ se debe a la irradiacion. Con el fin de investigar el cambio
microestructural del UHMWPE, ambos materiales fueron sometidos a solicitaciones
variando los valores maximos de deformacion. Los resultados de la prueba de traccion se
muestran en la figura 1.11 en la cual se observa claramente que el esfuerzo de cedencia del
AOX™ es mayor respecto al valor del XLK™ para los mismos valores de deformacién. La
deformacion méaxima se limito a nivel de deformaciéon homogénea. El comportamiento de
recuperacion de cada material se registré introduciendo una carga nula constante en un
periodo de una hora inmediatamente después de retirar la carga completa de la muestra.

Para los dos materiales ensayados la maxima deformacion fue de 14%, la deformacion
inicial para la fase de recuperacion fue aproximadamente de 6% etiquetado como “A” en la
figura 1.11, y aproximadamente de 2% para las muestras cargadas al 6%, este punto es
etiquetado como “B” en la misma figura. La velocidad de deformacion en todos los
experimentos se disminuy6 después de los 500 s. Por la sensibilidad del AOX™ se evalu6
a dos velocidades de deformacion diferentes, & = 1x1073 s' y ¢ = 1x10725s". Los
resultados a estas velocidades se muestran en la figura 1.12.

Debido a la sensibilidad del AOX™, este material también fue ensayado a compresion, y
los resultados son presentados en la figura 1.13. Para esta prueba se utilizaron dos
velocidades de deformacion. El comportamiento que describe la curva presenta el efecto
Bauschinger comparado con la prueba de traccion mencionada anteriormente.
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Figura 1.11. Comparativa de la respuesta esfuerzo vs deformacion del AOX y del XLK a una velocidad de
deformacion de 1x107 s (Khan et al., 2011).
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Figura 1.12. Curvas esfuerzo vs deformacion del AOX a diferentes velocidades de
deformacion (Khan et al., 2011).
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Figura 1.13. Curva esfuerzo vs deformacion a compresion del AOX a dos velocidades de deformacion
diferentes (Khan et al., 2011).

La prueba de relajacion de esfuerzos del AOX™ se desarrollo a deformacién constante
(5%) en un periodo de tiempo de 5400 s. La respuesta del material en esta prueba se
muestra en la figura 1.14 en donde se observa que la relajacion de esfuerzos en funcion del
tiempo depende de la velocidad de deformacion inicial.
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Figura 1.14. Curva Relajacion de esfuerzos vs tiempo del AOX para diferentes velocidades de
deformacion (Khan et al., 2011).
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Por otra parte, en 2002 Kurtz et al., analizaron el comportamiento mecanico de cuatro
diferentes tipos de UHMWPE, dos convencionales y dos altamente reticulados, todos
obtenidos del mismo tipo de resina GUR 1050. De los materiales convencionales, uno se
ensay6 en condiciones normales y el otro con una radiaciéon gamma en nitrégeno con una
dosis de 30 kGy. Los altamente reticulados con una radiacion gamma de 100 kGy y con un
recocido posterior a una temperatura de 110 y 150 °C respectivamente. El comportamiento
mecéanico de las cuatro muestras de UHMWPE fue caracterizado en funcién de la
velocidad de deformacion (entre 0.02 y 0.10 s™) y de la temperatura (20-60°C).

Las muestras de UHMWPE fueron sometidas a traccion con tres velocidades de
deformacion distintas (0.02, 0.05 y 0.10 s™) con una temperatura controlada de 20 y 37 °C.
(Para la prueba a 20 °C, interesa comparar los resultados ya que las pruebas realizadas en
esta tesis se realizaron a una temperatura similar). Kurtz et al., en 2002 utilizaron cuatro
probetas para cada velocidad de deformacion con base en la ASTM D638.

Kurtz et al., en 2002 llegaron a la conclusion que los UHMWPE altamente reticulados
exhiben menor ductilidad comparado con los otros dos convencionales (figura 1.15)
ademds que observaron diferencias significativas en el comportamiento mecéanico de las
cuatro muestras (ensayadas a temperaturas diferentes) en funcion de la velocidad de
deformacion.

. B i .

Figura 1.15. Momentos antes de la fractura para las cuatro muestras diferentes de UHMWPE sometidas a
tension. a) Muestra no irradiada. b) Muestra con radiacion gamma en nitrogeno (30kGy). c¢) Muestra
altamente reticulada con radiacién gamma (100 kGy) a 110 °C. d) Muestra altamente reticulada con

radiacion gamma (100 kGy) a 150 °C. (Kurtz et al., 2002).

En general para todas las muestras, la variaciéon en la temperatura y la velocidad de
deformacion resultan en la disminucion del moédulo de elasticidad, en el esfuerzo de
cedencia y en el esfuerzo maximo, por el contrario provoca un incremento en la
deformacion maxima. El UHMWPE altamente reticulado (100 kGy/150°C) tiene los
valores mas bajos de modulo de elasticidad, esfuerzo de cedencia y esfuerzo méaximo pero
tiene un valor grande de deformacion comparado con las demas muestras (figura 1.16).
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Cuando se comparan los efectos de la temperatura y de la velocidad de deformacion, al
incrementar la temperatura de 20 a 37 °C se tiene un efecto de incremento del 12% en la
deformacion maxima comparado con tan solo el 5% de deformacién con disminuir la
velocidad de deformacion de 0.1 a 0.02 s (figura 1.16 y 1.17).
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Figura 1.16. Efecto de la temperatura en la curva esfuerzo vs deformacion en las 4 muestras de UHMWPE a
una velocidad de deformacion de 0.10 s™. a) Muestra no irradiada. b) Muestra con radiaciéon gamma en
nitrégeno (30 kGy). ¢) Muestra altamente reticulada con radiacion gamma (100 kGy) a 110 °C. d) Muestra
altamente reticulada con radiacion gamma (100 kGy) a 150 °C. (Kurtz et al., 2002).

En este articulo, Kurtz et al., observaron que el esfuerzo de cedencia se debe a los
mecanismos de la region amorfa y la region cristalina del polimero. Deformaciones
pequeiias debajo del punto de cedencia ocurren en un rango de 0.11-0.14. Por otro lado la
etapa de radiacion resulta en la alta reticulacion del UHMWPE primeramente en la region
amorfa, lo cual afecta a la disminucion de los valores de esfuerzo y deformacion al
momento de la fractura.

Aunque procesos térmicos como el recocido y la refundiciéon son considerados como
métodos para mejorar la resistencia a la oxidacion, también tiene un efecto significativo en
la cristalinidad y por ende afecta el comportamiento mecanico. La cristalinidad y la dosis
de radiacion son clave para predecir la cedencia, y fluencia del material.
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Figura 1.17. Efecto de la velocidad de deformacion en la curva esfuerzo vs deformacion en las 4 muestras de
UHMWRPE a una temperatura de 37 °C. a) Muestra no irradiada. b) Muestra con radiacion gamma en
nitrégeno (30 kGy). ¢) Muestra altamente reticulada con radiacion gamma (100 kGy) a 110°C. d) Muestra
altamente reticulada con radiacién gamma (100 kGy) a 150 °C. (Kurtz et al., 2002).

Por otro lado para determinar la resistencia a la fractura de componentes utilizados en
reemplazos de articulacion de UHMWPE, en 2008 Varadarajan et al., proponen un método
de una sola prueba. La tenacidad a la fractura de materiales dictiles y la resistencia a la
propagacion de grietas son parametros regularmente caracterizada por la curva J-R. La
ASTM recomienda los métodos multi-probetas E1820 y D6068 para determinar la
tenacidad a la fractura y la resistencia a la propagacion de grietas respectivamente. Los
métodos multi-probetas aunque sencillos y eficaces, necesitan mayor cantidad de material y
tiempo. El método de una sola probeta permite la generacion de la curva J-R a través de una
simple prueba de fractura. El método es cuestionado debido a la presencia de histéresis en
la curva carga vs desplazamiento, lo cual dificulta la prediccion en el crecimiento de
grietas.
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Se ensayaron cinco tipos diferentes de UHMWPE: Barras de UHMWPE conformadas en
moldeo por compresion con resina GUR 1020 sometidas a radiacion gamma a una dosis de
30 kGy seguido de un recocido a 130 °C. (Este proceso se repitid dos veces mds para
acumular una dosis de 90 kGy) (M1). Barras de UHMWPE extruidas con resina GUR 1050
sometidas a radiacion gamma a una dosis de 30 kGy esterilizado en nitrégeno (M2). Barras
de UHMWPE conformadas en moldeo por compresion con resina GUR 1020 sometidas a
radiacion gamma a una dosis de 30 kGy esterilizado en nitrégeno (M3). Barras de
UHMWPE extruidas con resina GUR 4150 (M4). Barras de UHMWPE extruidas con
resina GUR 1050 sometidas a un haz de electrones (M5).

Los datos experimentales para generar la curva J-R utilizando un método multi-probetas
fueron obtenidos de pruebas anteriores a una velocidad de deformacion de 0.85 mm/s. Estas
pruebas fueron hechas con probetas para ensayo de flexion a 3 puntos maquinadas con una
sola muesca cuyas dimensiones eran 20 mm de espesor, 40 mm de alto y 180mm de largo.
Las probetas fueron precargadas utilizando el método de generar la grieta con una hoja de
afeitar a una velocidad controlada de 0.06 mm/min para generar una grieta de 3.5 mm de
longitud. Las especificaciones anteriores estdn basadas en la norma ASTM D6068. Las
probetas fueron almacenadas a -20 °C hasta el dia de la prueba con el objetivo de minimizar
el potencial de oxidacion del material.

El método de una sola prueba de fractura usa la relacion de deformacion basada en la
funcion LMN. Sin embargo, otros estudios realizados a polimeros semicristalinos
recomienda la ley de potencia también basadas en la relacion de deformacion. El objetivo
del método de una sola prueba de fractura fue para comparar la funcion LMN y la ley de
potencia para determinar la curva J-R para distintos tipos de UHMWPE.

El objetivo del método es obtener la mas precisa prediccion del crecimiento de grieta
usando solo los datos de la curva carga vs desplazamiento. El método de multi-probetas
involucra la carga P, la geometria y el factor (a/W).

La curva J-R también fue generada usando el método de una sola probeta con las funciones
de deformacion LMN vy la ley potencia. El equipo de pruebas se calibrd en seis cargas
distintas a partir del esfuerzo de cedencia nominal de 24.5 MPa para todos los tipos de
UHMWPE utilizados en la prueba. En la figura 1.18 se muestra la curva J-R de las 5
muestras diferentes d¢ UHMWPE.
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Figura 1.18. Curva J-R obtenida del método multi-probetas (ASTM D6068) de las 5 muestras diferentes de

UHMWPE (Varadarajan et al., 2008).

El comportamiento de la curva carga vs desplazamiento de todas las muestras fue
consistente. Los datos de la curva de cada probeta fueron utilizados para el analisis del
método de una sola probeta. Por ejemplo, la curva J-R del método de una sola probeta para
M2, M3 y M5, tanto la funcion ley de potencia como la funcion LMN resultan idénticas
para la curva J-R multi-probetas. Sin embargo, para la muestra M1 con la funcion LMN se
tiene un error de precision de Aa < 0.3 mm y para M4 un error de Aa < 0.05 mm.
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Figura 1.19. Curvas J-R obtenidas del método de una sola probeta para las muestras M1y M2 de UHMWPE
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Figura 1.20. Curvas J-R obtenidas del método de una sola probeta para las muestras M3, M4 y M5 de
UHMWPE (Varadarajan et al., 2008).
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La aplicabilidad del método de una sola probeta para predecir la curva J-R para diferentes
formulaciones d¢ UHMWPE fue demostrada ya que los resultados obtenidos del método
son muy aproximados al método de multi-probetas evitando el consumo de material y
disminuyendo tiempo para la prueba.

1.7.1 MODELOS PARA EL ANALISIS DE RELAJACION DE ESFUEZOS

Para un andlisis matematico del fenomeno de relajacion de esfuerzos cominmente se
modela a través de un resorte y un amortiguador. El resorte se comporta exactamente como
un resorte de metal estirdndolo bajo cierta carga y manteniéndose deformado
indefinidamente. Un amortiguador contiene en su interior un fluido netamente viscoso que
bajo cierta carga el émbolo desplaza al fluido proporcionalmente a la velocidad de
deformacion. Una vez que se retira la carga este no se recupera. Se estan presentando dos
modelos para anélisis uniaxial, estos son el de Maxwell a la izquierda que corresponde a un
fluido elasto viscoso (un fluido que almacena energia o un s6lido que presenta creep), el de
la derecha corresponde con un Kelvin o Kelvin Voigt, el cual representa un so6lido eléstico
no lineal (un sélido que disipa energia o un solido donde hay un retardo de la deformacion
con relacion a la solicitacion.

El resorte y el amortiguador juntos modelan el comportamiento viscoelastico. La figura
1.21 ilustra los arreglos mas simples de los elementos de Maxwell y Voigt. Mientras que el
resorte y el amortiguador en arreglo serie representa el elemento de Maxwell, el arreglo en
paralelo representa el elemento de Voigt. Para ambos arreglos es necesario asignar un valor
del modulo E para el resorte y un valor de viscosidad n para el amortiguador.

g |L»

Figura 1.21. a) Modelo de Maxwell, resorte y amortiguador en serie. b) Modelo de Voigt, resorte y
amortiguador en paralelo (Sperling, 2006).
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En el elemento de Maxwell, tanto el resorte como el amortiguador estdn sometidos al
mismo esfuerzo pero tienen una deformacion independiente. Por el contrario en el elemento
de Voigt, el esfuerzo aplicado se divide en partes iguales entre el resorte y el amortiguador.

Para el elemento de Maxwell se tiene:

E
£ =cte. 0 =0, o(t) =ge 1 (1.2)

Para el elemento de Voigt:

e(t) = %(1 - e_%t> (1.3)

Mientras algunos problemas son resueltos solo con los elementos de Maxwell y Voigt,
también estos suelen usarse en combinacion. La figura 1.22 muestra la combinacion del
elemento de Maxwell y Voigt en arreglo serie conocido como modelo de cuatro elementos.
Este es el modelo mas simple que exhibe todas las caracteristicas esenciales de la
viscoelasticidad.

SERCE
L.

Figura 1.22. Modelo de los cuatro elementos (Sperling, 2006).

Para el modelo de cuatro elementos la deformacion total es la suma de las deformaciones
individuales de las tres partes, por lo tanto:

e=ﬂ+@(1—e‘3t)+@t (1.4)
E;  E; M2 N3
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CAPITULO 2. PRUEBAS MECANICAS

Existen muchas propiedades que se deben considerar cuando se desarrolla un material para
aplicaciones médicas como lo son los implantes. Las caracteristicas del polvo de resina del
UHMWPE son medidas para verificar que no exista variacion en los lotes de produccion.
Después de la consolidacion, cuando el polvo es comprimido en un bloque so6lido ya sea
por extrusiéon, moldeo por compresion o por prensado isostdtico, los fabricantes hacen
pruebas al polietileno solido para determinar la calidad del material y para determinar si
ocurrié algun efecto perjudicial. Las presentaciones de UHMWPE para su caracterizacion
pueden ser en polvo de resina, en bloque o barra como se muestra en la figura 2.1.

Bloque de
Bloque de UHMWPE
UHMWPE
altamente
reticulado

Polvo de resina
de UHMWPE

Figura 2.1. Polvo de resina, barra, bloque y bloque reticulado de UHMWPE para
su caracterizacion (Kurtz, 2009).

2.1 REQUERIMIENTOS DEL MATERIAL

La “Food and Drugs Administration” (FDA) es quien se encarga de las pruebas para
investigacion de un nuevo material para su aprobacion antes de ser implantado en humanos.
Existe una lista donde se presenta un numero minimo de pruebas que se deben hacer, este
numero depende de la naturaleza del material y de la consideracion de la FDA.

En la tabla 2.1 se resumen algunas de las pruebas discutidas por la FDA para el uso del
UHMWPE en articulos ortopédicos (FDA, 1995). Si después de la primera etapa el nuevo
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polietileno tiene casi propiedades idénticas al polietileno comercial, no se requieren mas
pruebas. Si las propiedades difieren con el polietileno aprobado por la FDA, se tiene que
pasar a la etapa 2. Si la etapa 2 también resulta diferente, es requerida la etapa de prueba 3.

La “American Standards for Testing and Materials” (ASTM), ha reunido una lista de
propiedades recomendadas que los componentes de UHMWPE tienen que reunir si quieren
ser usados en dispositivos ortopédicos. La FDA usualmente se refiere a estas propiedades
cuando un nuevo implante de UHMWPE es desarrollado. Un resumen de todas las pruebas
posibles, incluyendo el nimero de norma de la ASTM son mostradas en la tabla 2.2, donde
también se indica el tipo de presentacion del UHMWPE apropiado para cada prueba.

Tabla 2.1. Resumen de las pruebas requeridas por la FDA para el UHMWPE en
dispositivos ortopédicos (Kurtz, 2009).

Etapa 1 de pruebas Etapa 2 de pruebas Etapa 3 de pruebas

Esfuerzo de cedencia Desgaste
Modulo de Young Fatiga
Esfuerzo tltimo Creep Biocompatibilidad
Relacion de Poisson Propagacion de grietas
% de elongacion Integral J

Peso molecular
Densidad y porosidad
% de cristalinidad
Temperatura de transicion vitrea T,
Temperatura de fusion T,
Temperatura de oxidacion T,

Micrografia de seccion delgada
Estructura quimica

Tabla 2.2. Pruebas comunes usadas para determinar propiedades del UHMWPE (Kurtz, 2009).

Fisicas Quimicas Mecanicas En uso
Microscopia Espectroscopia Punzonado (ASTM Envejecimiento
electronica de infrarroja por F2183)* acelerado (ASTM

transmision®” transformada de F2003-02)*"

Fourier (ASTM F2102,
F2381)"%3
Microscopia Espectroscopia de Compresion (ASTM Prueba de desgaste
electronica de resonancia de spin D2990)** (ASTM F732-00)**
barrido '** electrénico’
Densidad (ASTM Cromatografia de Traccion (ASTM
D1505)** permeacion en gel D2990, D638)>*
(ASTM D6474)'?
Calorimetria Viscosimetria en Fatiga (ASTM
diferencial de solucion diluida E647)*
barrido (ASTM (ASTM D2857,
F2625)"*° F4020)"*
Tiempo de Analisis de dilatacion Integral J (ASTM
oxidacion, (ASTM D2765, D6068)**
temperatura de F2214)
oxidacion (ASTM
D3895, D2009)*
Evaluacion de la Sol-gel (ASTM Creep (ASTM
fusion’ D2765)** 2990)**
Impacto (ASTM
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D256)*"
Los indices indican la presentacion adecuada del UHMWPE para las pruebas, * polvo de
resina, > bloque, ® bloque irradiado

A continuacion unicamente se desarrollara la teoria y metodologia que sera utilizada en este
trabajo.

2.2 CARACTERIZACION MECANICA DE UHMWPE

Es sabido que el UHMWPE es un polimero duro debido al valor de su peso molecular y a
su microestructura. De hecho el UHMWPE se ha usado regularmente como un agente
endurecedor en el desarrollo de polimeros suaves (Boscoletto et al., 1997; Ranade et al.,
2006). Debido a que es un polimero duro y ductil, su desgaste en componentes de
reemplazo de articulacion, no es causado por mecanismos puramente de fatiga sino por un
proceso de fatiga-fractura combinada (Lewis, 2001; Lewis et al., 1999). Pruebas uniaxiales
de traccion, pruebas de impacto y multiples métodos basados en los mecanismos de fractura
se enfocan en la resistencia a la fractura de los polimeros.

La prueba uniaxial de traccion es uno de los métodos experimentales mas simples y
proporciona informacion esencial sobre el comportamiento mecéanico y propiedades del
material. Los resultados de esta prueba son tipicamente mostrados en la curva esfuerzo-
deformacion, y donde el area bajo la curva proporciona un estimado de la energia total
necesaria para deformar y fracturar la probeta. Esta energia generalmente es conocida como
trabajo de fractura o tenacidad del material.

2.2.1 PRUEBA DE LA INTEGRAL-J

La prueba de la Integral-J indica la resistencia del material a la propagacion de grietas bajo
una deformacion constante por traccion. Este resultado es reportado como la tenacidad del
material. La norma ASTM D6068 describe la técnica para analizar este fendmeno en
polimeros. En esta prueba, la probeta a ensayar, usualmente en forma compacta para
tension o una probeta para flexion a 3 puntos, ambas con una muesca inicial para provocar
la falla. La norma ASTM D6068 recomienda un minimo de siete muestras para generar la
curva J-R (figura 2.2). El pardmetro J es calculado a partir de la curva carga-
desplazamiento. Investigadores reportan Jo como la interseccion de la curva J-Aa con una
tangente situada a 0.2mm. Esta técnica proporciona criterios para determinar si la prueba
fue realizada en condiciones de deformacion plana.

La curva J-R puede ser usada para evaluar la estabilidad de grietas en estructuras en
presencia de un comportamiento ductil, teniendo en cuenta las diferencias existentes entre
las condiciones de campo y las de laboratorio. También la curva J-R puede depender de la
orientacion y propagacion de la grieta en relacion con la anisotropia del material la cual es
producida por los métodos de fabricacion de la probeta.
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J representa la tasa de cambio de la energia potencial neta con respecto al crecimiento de
grieta (por unidad de espesor del frente de la grieta) para un sélido elastico no lineal.

También se puede entender como el flujo de energia en la punta de la grieta.

J (kJim?)

Figura 2.2. Curva J-R de una probeta compacta de UHMWPE a tension (Kurtz, 2009).
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En la norma ASTM D6068 se describe el procedimiento para llevar a cabo la
caracterizacion de un polimero para determinar la curva J-R y también a partir de esta
prueba se determina la tenacidad a la fractura del material ya que las condiciones de
deformacion plana son las mismas.

La norma cuenta con 2 especificaciones de probetas diferentes, las cuales dependen de la
geometria del material y también de donde se quiera obtener una muestra para realizar una
prueba. En la figura 2.3 se muestran las especificaciones y requerimientos para cada
probeta basadas en la norma ASTM D6068.

Nl

-l
T

I

a) Probeta para ensayo de flexion a 3 puntos.

| 4B>W=2B

b) Probeta compacta para ensayo de tension.
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Figura 2.3. Probetas para el ensayo Integral J con dimensiones recomendadas por la norma ASTM D6068.
Para la probeta de flexion existe una tolerancia para W de = 0.005W. Para lo probeta compacta existe una
tolerancia para W de + 0.005W y para B de W/2 (ASTM D6068, 1996).

2.2.2 PRUEBA DE TENACIDAD A LA FRACTURA

Las probetas con una sola muesca, como las probetas en forma de disco, la probeta
compacta y las de flexioén a 3 puntos, son tipicamente recomendadas para la evaluacion de
la tenacidad a la fractura basada en la prueba de Integral-J. Antes de la prueba, las probetas
son precargadas bajo condiciones de fatiga o por una técnica de muescado para inducir
condiciones similares de uso. Después de la precarga o de la realizacion de la muesca, la
probeta es sometida a una carga constante bajo una velocidad de desplazamiento
seleccionada para provocar una extension de la grieta estable. De acuerdo con la norma
ASTM E1820, se utiliza el método basico, el cual recurre a la medicion de la longitud de la
grieta de forma Optica.

En afios recientes, se ha invertido un gran esfuerzo en la medicion de la naturaleza de los
fallos de los materiales. El término mecanica de fractura ha provocado el analisis general
del fallo de materiales estructurales con defectos preexistentes. Este estudio se concentrara
en una propiedad del material que es el parametro de la mecdnica de fractura mas
ampliamente utilizado. La tenacidad a la fractura se representa por el simbolo Kic y es el
valor critico del factor de intensidad de esfuerzos en el frente de una grieta necesario para
producir el fallo catastréfico bajo una carga uniaxial. El subindice “I”” hace referencia a un
modo de carga I (uniaxial) y “C” hace referencia a critico. En general, el valor de la
tenacidad de fractura viene dado por

K¢ =YosVma (2.1)

donde Y es un factor geométrico adimensional de orden de la unidad, oy es el esfuerzo al
que se presenta la fractura y a es la longitud de una grieta superficial. La tenacidad de
fractura Kjc tiene unidades de MPa Vm. Debe tenerse en cuenta que Kjc estd asociado a
condiciones de deformacion plana, en las que el ancho de la probeta es relativamente
grande en comparacion con las dimensiones de la probeta en general. En el caso de
probetas delgadas (condiciones de esfuerzos planos), la tenacidad de fractura se denomina
Kc y es funcién del espesor de la probeta. Cuando el espesor es > 2.5 (ch/ay)z,
generalmente prevalecen las condiciones de deformacion plana.

El concepto microscopico de tenacidad indicado por Kjc es coherente con el que ponen de
manifiesto las medidas macroscopicas de los ensayos de traccion e impacto. Los materiales
muy fragiles, con poca o ninguna capacidad de deformacion plastica en las vecindades del
frente de una grieta, tienen valores bajos de Kjc y presentan fallos catastroficos. Por el
contrario, las aleaciones de elevada ductilidad experimentan una deformacion plastica
importante previa a la fractura tanto a escala microscopica como a la macroscopica.
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Cuando las probetas se rompen en las pruebas a traccion, la falla por lo general se inicia en
una grieta o defecto identificable dentro de la misma. Un método para obtener la estimacion
de la tenacidad del material se basa en la inspeccion de las superficies fracturadas y
considerando condiciones de deformacion plana, se puede llegar a un valor critico el cual es
considerado como la medida de la tenacidad a la fractura K.

Como en el caso de los metales, la fractura de los materiales poliméricos puede
considerarse como fragil o ductil, o intermedia. En general, se da que en los plasticos
termoestables la fractura es principalmente de forma fragil. En los termoplasticos, por otra
parte, la fractura puede darse en una forma fragil o ductil. Si la fractura de un termopléstico
tiene lugar por debajo de su temperatura de transicion vitrea, entonces su fractura sera
principalmente fragil, mientras que si la fractura tiene lugar por encima de su temperatura
de transicion vitrea entonces el modo sera ductil. Por ello, la temperatura afectara su modo
de fractura. Los plasticos termoestables calentados por encima de la temperatura ambiente
se vuelven mas débiles y la fractura se da a un nivel de carga menor, pero sigue
fracturandose de forma fragil, dado que la red de enlaces covalentes se mantiene a una
temperatura elevada. La velocidad de deformacion es también un pardmetro importante en
el modo de fractura de los termoplésticos; con velocidades de deformacion pequefias se
favorece la falla dictil porque una velocidad de deformacion pequefa permite un
realineamiento de la cadena molecular.

En la norma ASTM E1820 se describe el procedimiento necesario para llevar a cabo la
caracterizacion de un polimero para determinar el indice de tenacidad a la fractura. La
norma cuenta con 3 especificaciones de probetas diferentes dependiendo el tipo de
presentacion del material con que se disponga. También recomienda probetas con una sola
muesca y una grieta inicial como las probetas en forma de disco, la probeta compacta y la
de flexion. Las especificaciones de la probeta compacta y de la de flexion son las
mencionadas en la figura 2.3.

El objetivo de este método consiste en precargar una muestra para generar una grieta para
inducir un crecimiento inestable de grieta (inestabilidad de fractura) o a un estable
crecimiento de grieta. La inestabilidad de fractura resulta de un punto unico cuyo valor de
tenacidad a la fractura determina el punto de inestabilidad. Los valores de tenacidad a la
fractura sirven para tener un mejor criterio al momento de llevar a cabo seleccion de
materiales y comparacion entre estos.

2.2.3 PRUEBA DE TRACCION

El ensayo de traccion es quizd la mas comun de las pruebas mecanicas realizada en el
UHMWPE. En esta prueba, una probeta con forma similar a las utilizadas para metales en
el caso de productos planos, la cual en inglés se denomina “dogbone” es maquinada con
base en las especificaciones de la norma ASTM D638 (existen varios tamafios de probeta
descritos en la norma). Esta probeta es sometida a una velocidad de deformacién constante
hasta que llegue a la fractura. La carga y el desplazamiento de la probeta son medidos y
convertidos a una curva esfuerzo-deformacion, y a partir de la cual se determinaréd el
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Modulo de Young (E), el esfuerzo de cedencia (oy), el esfuerzo ultimo de traccion (curs) y
el porcentaje de deformacion. En la figura 2.4 se muestra un ejemplo de esta curva.

Esfuerzo o = F/A
(MPa)

Deformacion AL/L,

Figura 2.4. Curva tipica en una prueba de traccion del UHMWPE, ademas se muestran los parametros que
pueden ser determinados (Kurtz, 2009).

El mddulo de elasticidad es la pendiente inicial (elasticidad lineal) de la curva esfuerzo vs
deformacion. Este parametro describe la respuesta a cargas de traccion o de compresion.

En materiales isotropicos, el médulo es relacionado con los siguientes pardmetros:

3G E E

E=1T¢nrk ““za+v KT3a—mm (22)

Comunmente:

! G > E K = E 2.3
V73 ~ 8 ~ (2:3)
El modulo de rigidez a corte G describe la respuesta de la carga a corte, y el mddulo de

compresibilidad K a la respuesta de la presion hidrostatica.

También de la prueba de traccion se puede determinar otro parametro conocido con
relacion de Poisson (v) que es la relacion negativa de la deformacion trasversal y la axial.
Para el calculo de este parametro es necesario el uso de un extensometro biaxial.

&2

v=—— (2.4)

&1
En realidad la medida del modulo de elasticidad como la pendiente de la curva esfuerzo vs
deformacion es inexacta. Investigadores usualmente usan extensémetros para medir la
deformacion axial o biaxial de la probeta en una region especifica. Entonces para una
medicién mas precisa se hace una medicion dinamica colocando el extensémetro en la parte
estrecha de la probeta midiendo asi la deformacion elastica lineal.
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Para los polimeros, oy se localiza en la zona donde la curva cambia notablemente a no
lineal, esto tipicamente es al 1% de deformacién. Esto puede ser causado por el
deslizamiento de las cadenas moleculares o por agrietamiento, la formacién de una baja
densidad y zonas con grietas.

El esfuerzo ultimo de tension curs es el esfuerzo nominal al cual el material presenta una
fractura. En la norma ASTM D638 se describe el procedimiento necesario para llevar a
cabo la caracterizacion de un polimero a traccion. La norma cuenta con 5 especificaciones
de probetas diferentes dependiendo de las caracteristicas del material y también con el tipo
de presentacion del material.

En la figura 2.5 se muestra los diferentes tipos de probetas, y en la tabla 2.3 se resumen las
dimensiones de cada una.
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Probetas Tipo I, II, Ill, V

S~ v Y +7
FL8] W

—MW Ly

o

LD

WD |

e

Probeta Tipo IV

Figura 2.5. Tipos de probetas para la prueba de traccion (ASTM D638, 2003).

Tabla 2.3. Dimensiones de cada probeta segun la norma ASTM D638 (ASTM D638, 2003).

Dimensiones (mm)

Tipo (W) Ancho (L) Longitud (WO) (LO) (D) Distancia  (R) Radio (RO)
dela de la seccién Ancho Longitud entre las o chaflan Radio
seccion estrecha total total mordazas exterior
estrecha
| 13 57 19 165 115 76
11 6 57 19 183 135 76
111 19 57 29 246 115 76
v 6 33 19 115 65 14 25
\% 3.18 9.53 - 63.5 25.4 12.7
Tolerancia +0.5 +0.5 +6.4 --- +5 +1 +1
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La norma reconoce que estas probetas pueden ser obtenidas de material polimérico en
forma de placa, bloques y moldeados. Para polimeros rigidos y semi-rigidos se pueden
ocupar todos los tipos de probetas. El tipo I se usa cuando el material que se va a
caracterizar tiene un espesor de 7 mm o menos disponible. El tipo II se suele usar cuando es
probable que el material no se rompa en la zona estrecha. El tipo III es usado cuando el
material que se va a caracterizar tiene un espesor mayor de 7 mm pero menor a 14 mm. El
tipo IV se utiliza cuando se desea comparar directamente la rigidez entre materiales
diferentes. Por ultimo el tipo V se ocupa cuando solo se cuenta con un material de 4 mm de
espesor o menos. Por otro lado, cada tipo de probeta requiere una velocidad de
desplazamiento especifica, las cuales son mostradas en la tabla 2.4.

Tabla 2.4. Designacion de velocidad de desplazamiento para cada tipo de probeta (ASTM D638, 2003).

Clasificacion del material Tipo de probeta Velocidad de desplazamiento
(mm/min)
Rigido y Semi-rigido I, II, I1I, varillas y tubos 5+£25%
50+ 10%
500 + 10%
v 5+25%
50+ 10%
500 + 10%
A% 1+25%
10 £ 25%
100 £ 25%

2.2.4 PRUEBAS PARA EVALUAR COMPORTAMIENTO VISCOELASTICO

Para evaluar la viscoelasticidad de un material existen diversas pruebas que se han
realizado a lo largo de los afios. Para la caracterizacion de un material viscoelastico, los
experimentos normalmente consisten en llevar a cabo pruebas de carga uniaxiales, a
traccion o a compresion de tal forma que se aprecie la dependencia que tiene la respuesta
del material en funcion del tiempo. A pesar de la amplia gama de pruebas que existen para
materiales viscoelasticos, las mas comunes se dividen en dos grandes grupos que son:
pruebas estaticas y dinamicas. En este trabajo solo lo describirdn las pruebas estaticas, ya
que son las que seran evaluadas.

Pruebas estaticas: este tipo de pruebas tiene la caracteristica que ya sea la carga o el
desplazamiento (dependiendo del tipo de prueba que se realice) son el parametro a
controlar y se mantiene constante durante todo el proceso. El objetivo es observar el
comportamiento del material sometido a esfuerzo o deformacién constante en periodos de
tiempo (1, 6, 12 6 30 min o también 1, 2, 5, 20, 50, 100, 200, 500, 700 y 1000 horas,
dependiendo también de las propiedades del material y con base en las recomendaciones de
la norma correspondiente), se subdividen en los siguientes dos grupos.
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Relajacion de esfuerzos: consiste en aplicar una precarga inicial 6, uniaxial a la probeta a
ensayar y una vez alcanzado dicho valor, continuar la prueba a deformacion constante y
monitorear como varia el esfuerzo a lo largo del tiempo. La figura 2.8 muestra la curva
tipica que arrojan este tipo de pruebas.

“Creep”: consiste en monitorear la deformacion en la probeta de prueba a lo largo del
tiempo mientras se aplica una carga constante uniaxial (ya sea a traccion o compresion). La
figura 2.9 muestra la curva tipica que se obtiene de esta prueba.

G (1)

E= e-: > E t
Et t =t

Figura 2.8. Curva tipica de una prueba de relajacion de esfuerzos.

Figura 2.9. Curva tipica de una prueba de “Creep”.

2.2.5 PRUEBA DE RELAJACION DE ESFUERZOS

En la norma ASTM E328 se describe el procedimiento necesario para la prueba. La norma
cuenta con 4 métodos diferentes para generar una grafica de relajacion de esfuerzos. Estos
métodos son por traccion, compresion, flexion y torsion. La eleccion de cada uno de estos
depende de las condiciones a la que esta sometida alguna pieza y también con la geometria
de la muestra a analizar. En este caso se ocupard el método para prueba de relajacion de
esfuerzos bajo traccion.

A partir de los datos obtenidos en una prueba de relajacion de esfuerzos se predice la
capacidad del material a relajar altas concentraciones de esfuerzo tales como muescas,
grietas, agujeros, chaflanes, etc. También estos datos son de ayuda para elegir qué tipo de
tratamiento térmico usar para eliminar los esfuerzos internos residuales provocados por
algtn proceso de conformado, maquinado e inyeccion.
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Las causas moleculares de la relajacion de esfuerzos son variadas, éstas pueden ser
agrupadas en cuatro categorias generales:

e Dislocacion de las cadenas. La degradacion por oxidacion y la hidrélisis son las
primeras causas.

e Intercambio de enlaces. Mientras esto no es degradacion en el sentido de que el
peso molecular disminuye, una porcion de las moléculas cambia de enlace y esto
provoca una liberacion de esfuerzos.

e Flujo viscoso. Causado por el deslizamiento de las cadenas lineales una sobre otra.
Este mecanismo es responsable del flujo viscoso en el extruido de tuberias bajo
cierto esfuerzo.

e Relajaciéon molecular, especialmente cercano a T,. Cuando el polimero se
encuentra sometido a una carga y cerca de T,, este tiende a liberar esfuerzo.
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CAPITULO 3. METODOLOGIA DE CARACTERIZACION Y
ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 PRUEBA DE TRACCION
Preparacion de la probeta

A partir de la placa de UHMWPE Tivar® 1000, se cortaron 8 secciones rectangulares de
165x19 mm y 4 mm de espesor (figura 3.1). Los cortes se realizaron con una sierra rotatoria
para madera de 56 dientes a una velocidad aproximada de 3500 RPM.

Figura 3.1. Secciones rectangulares de UHMWPE.

Cuatro de estas secciones rectangulares fueron cortadas del canto de la placa, y las otras
cuatro sobre la cara de la placa de UHMWPE, esto se hizo con el objetivo de observar el
comportamiento mecanico del polimero, comparando las propiedades obtenidas en las
pruebas.

Posteriormente las secciones rectangulares fueron maquinadas a través de control numérico
a las dimensiones de la probeta tipo I mostradas en la figura 3.2. Las dimensiones y
requerimientos de las probetas de traccion, estan basadas en la norma ASTM D638.

e N | es—
T
13] :[19 ”
4

| | 185 | S

Figura 3.2.Dimensiones de la probeta de traccion tipo 1. (Las tolerancias de las dimensiones se
observan en la pag. 33 de esta tesis).
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Procedimiento de la prueba de traccion

Una vez maquinadas las probetas, en el momento en que se realizd la prueba, fueron
medidas para ingresar sus dimensiones exactas a la base de datos de la computadora para
comenzar con la prueba.

Al colocar las probetas en las mordazas de la maquina universal, cada mordaza debe sujetar
2.5 cm de cada probeta segiin la norma ASTM D638.

El extensometro se coloco en la region estrecha de la probeta en donde se mide la
deformacion eléstica (figura 3.3).

Figura 3.3. Extensometro colocado en la region estrecha de la probeta.

La velocidad de desplazamiento recomendada por la norma ASTM D638 que se le aplico al
ensayo fue de 5 mm/min 6 0.0005 s, realizando 4 pruebas para las obtenidas del canto de
la placa, y 4 para las obtenidas sobre la cara de la placa, misma cantidad de muestras
ocupadas por Kurtz et al., en el 2002.

3.2 RESULTADOS PRUEBA DE TRACCION

A partir de los resultados de la prueba de traccion, se determinardn sus parametros mas
importantes, como Modulo de Young (E), el esfuerzo de cedencia (oy), el esfuerzo ultimo
(outs) y el porcentaje de deformacion.

La méquina universal de ensayos mide la carga aplicada y el desplazamiento del cabezal,
estos datos se usaron para construir las curvas esfuerzo-deformacion, a partir de estas
curvas y del comportamiento fisico mostrado durante la prueba, se concluye que para las
probetas que fueron obtenidas del canto de la placa su comportamiento mecanico es muy
variado entre ellas. Esto se observa en la figura 3.4 y 3.5.
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En la curva esfuerzo deformacion de las probetas obtenidas del canto de la placa, se
observa que existe una variacion entre el porcentaje de deformacion. Esto en primer lugar
estd definido por el proceso de manufactura del polimero, ya que simplemente al ser la
region perpendicular al alineamiento de las cadenas, entonces las propiedades son mas
variables lo que provoca que las probetas tengan un comportamiento mecanico muy
diferente entre si. Por otro lado, otro factor que podemos controlar es la manufactura de las
probetas la cual puede provocar concentraciones de esfuerzos provocando este tipo de
comportamiento. Esto se aprecia tanto en la figura 3.4 como en la tabla 3.1 donde los
valores del esfuerzo de cedencia, esfuerzo ultimo, moédulo de elasticidad y deformacion
maxima muestran un amplio rango de valores.

Dos de estas probetas tuvieron un comportamiento totalmente fragil, caracterizado por el
porcentaje de deformacion y la forma fisica de fractura. Este comportamiento se le puede
atribuir ademas de la distribucion de las cadenas poliméricas, al corte y maquinado de las
probetas en donde se pudo haber presentado una concentracion de esfuerzos en el lugar en
donde la probeta inicio la fractura. En la probeta 2 de la figura 3.4 se observa el valor mas
elevado en el esfuerzo de cedencia seguido inmediatamente por fractura fragil, ademas
dado el comportamiento de la curva esfuerzo-deformacion, los resultados de esta probeta
no se consideraran como validos.

25 -
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Figura 3.4. Curva esfuerzo-deformacion de las probetas obtenidas del canto de la placa (por su dispersion el
ensayo indicado en rojo debera ser descartado).
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a) b)

Figura 3.5. a) Probeta antes del ensayo de traccion. b) Resultado fisico de las probetas obtenidas del canto
de la placa después de la prueba de traccion.

Tabla 3.1. Resultados del ensayo de traccion de las probetas obtenidas del canto de la placa.

Probeta P max (N) o, (MPa) ours (MPa) E (MPa) €max (%) STATUS
1 1068.783 15.60 20.57 5.53 143.32 Aprobada
2 1045.831 19.66 9.10 7.80 2 Rechazada
3 911.331 14.69 17.54 5.63 95.084 Aprobada
4 833.845 13.56 16.05 5.62 76.529 Aprobada

En la tabla 3.2 se muestra la media aritmética y la desviacion estdndar del esfuerzo de
cedencia, esfuerzo maximo y modulo de elasticidad respectivamente.

Tabla 3.2. Media aritmética de las propiedades mecanicas obtenidas del ensayo de traccion de las probetas
obtenidas del canto de la placa.

Propiedad Media Desviacion Estandar
Esfuerzo de Cedencia (o) 14.61 1.021
Esfuerzo Maximo (6yrs) 18.05 2.303
Médulo de Elasticidad (E) 5.59 0.055

En el caso del esfuerzo de cedencia y esfuerzo méximo, la desviacion estandar nos indica
el efecto en las propiedades mecanicas que pueden tener el proceso de manufactura del
polimero, la distribucion de las cadenas poliméricas y el maquinado de la probeta, sin
embargo, para el modulo de elasticidad se tiene un valor de desviacion estandar muy
pequefio, y lo que sucede es que este es medido cuando la deformacion de la probeta es
elastica, lo que significa que los factores como el proceso de manufactura del polimero y
maquinado de la probeta, no tienen un efecto tan significativo en esta propiedad.
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El extensometro se colocd desde que inicia la prueba y se retira cuando la probeta ha
alcanzado un valor medio de 2.4% de deformacion.

A diferencia de las probetas obtenidas del canto, las probetas obtenidas sobre la cara de la
placa muestran un comportamiento mecanico muy similar. Esto se observa en las curvas
esfuerzo-deformacion y los parametros obtenidos de cada una de ellas (figura 3.6 y 3.7).
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Figura 3.6. Curva esfuerzo-deformacion de las probetas obtenidas sobre la cara de la placa.
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Figura 3.7. a) Probeta antes del ensayo de traccion. b) Resultado fisico de las probetas obtenidas sobre la
cara de la placa después de la prueba de traccion.
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Los valores obtenidos de esfuerzo de cedencia, esfuerzo ultimo, mddulo de elasticidad y
deformacion maxima son mas homogéneos entre las cuatro probetas obtenidas sobre la cara
de la placa. El valor de deformacién maxima aun muestra discrepancias, pero lo mas
interesante es ver como la deformacion final resulta de hasta el 200%, resultado dado por el
acomodo de las cadenas que son paralelas a la manufactura de la placa.

De manera general, para ambos tipos de probetas, en cierto momento de la prueba existe un
reacomodo de las cadenas dando pie al aumento en el valor del esfuerzo. Este aumento se
aprecia mas en la figura 3.6 de la curva esfuerzo-deformacion de las probetas obtenidas
sobre la cara de la placa.

En la tabla 3.3 se muestran los valores del esfuerzo de cedencia, esfuerzo maximo, modulo
de elasticidad y deformacion maxima los cuales son méas homogéneos, entonces los
resultados de las cuatro probetas se consideraran como validos. En la tabla 3.4 se muestra la
media aritmética y la desviacion estdndar de las propiedades antes citadas.

Tabla 3.3. Resultados del ensayo de traccion de las probetas obtenidas sobre la cara de la placa.

Probeta P max (N) o, (MPa) ours (MPa) E (MPa) €max (%) STATUS
1 1103.497 16.45 21.28 5.27 176.92  Aprobada
2 1167.774 17.04 22.47 5.92 204.12  Aprobada
3 978.089 17.39 18.79 6.07 136.78  Aprobada
4 1042.128 17.56 20.05 5.97 1484  Aprobada

Tabla 3.4. Media aritmética de las propiedades mecanicas de la prueba de traccion de las probetas obtenidas
sobre la cara de la placa.

Propiedad Media Desviacion Estandar
Esfuerzo de Cedencia (o,) 17.11 0.490
Esfuerzo Maximo (6yrs) 20.65 1.584
Médulo de Elasticidad (E) 5.80 0.363

Ahora para el caso de las probetas obtenidas sobre la cara de la placa, los valores de
desviacion estandar fueron mas homogéneos. Sin embargo, la probeta 3 ocasiond un valor
mayor en la desviacion estdndar para el esfuerzo méaximo. En la figura 3.6 se observa que la
probeta 3 fue la que tuvo valores menores tanto para el esfuerzo maximo como para la
deformacion méaxima, lo que se puede suponer es que el reacomodo final de las cadenas de
esta probeta no fue similar que el de las demas.

Analizando el valor del modulo de elasticidad de ambos tipos de probetas, resulta que es un
valor muy similar (3.62% de diferencia). Como ya se explicd anteriormente, esta propiedad
no es afectada por los factores ya mencionados.

Los resultados obtenidos en la prueba de traccion se consideran buenos ya que se comparan
con los resultados obtenidos por Khan et al., en 2011 y Kurtz et al., en 2002.
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La razon por la que el material ensayado en este trabajo (Tivar® 1000) no alcanza valores
tan altos de esfuerzo de cedencia ni de esfuerzo maximo como los obtenidos por los demas
autores ya mencionados, se debe a que el material utilizado es puramente virgen, esto
significa que no tiene ningun proceso térmico ni tampoco ninguna dosis de radiacion
ademas de la calidad del acabado de las probetas.

3.3 PRUEBA DE RELAJACION DE ESFUERZOS
Preparacion de la probeta

La norma ASTM E328 especifica que las probetas utilizadas en la prueba de relajacion de
esfuerzos deben ser con la geometria de las de la prueba de traccion tipo I o II de la norma
ASTM D638 o de la ASTM ES. Por facilidad, en esta prueba se utilizaron las probetas tipo
I (ASTM D638). Cuando el material a caracterizar es anisotropico, las probetas para la
prueba de relajacion de esfuerzos deben ser cortadas en las dos direcciones principales del
material (ASTM E328).

Procedimiento de la prueba de relajacion de esfuerzos

La ASTM E328 indica que en las pruebas de relajacion de esfuerzos que se realizan a una
sola temperatura de prueba, se necesitan 2 muestras a probar para cada valor de carga con
la finalidad de tener resultados comparativos.

Los niveles de carga que se ocuparon para las pruebas fueron: 300N, 400N y S00N,
tomados por debajo del valor maximo de carga y dentro del rango elastico. Las probetas
fueron colocadas de la misma forma que las de la prueba de traccion.

El sistema de adquisicion de datos de la maquina universal de ensayos obtiene el tiempo y
la carga durante la prueba. Una vez que se colocd la probeta, se aplico la carga seleccionada
a una velocidad de deformacion de 5 mm/min 6 0.0005 s™' segiin la ASTM E328 y lo
utilizado por Khan et al., en 2011. Para cada valor de carga, las probetas se sometieron a un
tiempo de 3 horas en el cual previamente en una muestra se observd que en ese tiempo la
carga ya casi no variaba considerdndola como constante. Ademas de lo observado en el
trabajo de Khan et al., en 2011 donde para 5400 s la linea de relajacién atin conserva cierta
pendiente.

3.4 RESULTADOS PRUEBA DE RELAJACION DE ESFUERZOS

A partir de los resultados obtenidos en la prueba de relajacion de esfuerzos durante tres
horas (10800 s) a cada probeta, se obtienen las graficas esfuerzo-tiempo y a partir de estas
se determinaran sus pardmetros mas importantes, como el orgax Y €l porcentaje de
reduccion de esfuerzo. En la figura 3.8 se muestra el esfuerzo en funcion del tiempo para
las probetas obtenidas sobre la cara de la placa cargadas a 300, 400 y 500N, en cada uno de
los pares de carga se observa un comportamiento similar.
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Figura 3.8. Grafica esfuerzo vs tiempo de las probetas obtenidas sobre la cara de la placa.

En la tabla 3.5 se muestran los valores del esfuerzo de precarga experimental, asi como el
esfuerzo de relajacion para cada una de las precargas aplicadas a las probetas obtenidas
sobre la cara de la placa. La tabla 3.6 muestra los resultados de la media aritmética para
cada precarga asi como el valor de la desviacion estandar.

Tabla 3.5. Resultados de la prueba de relajacion de esfuerzos de las probetas
obtenidas sobre la cara de la placa.

Probeta  Precarga (N) Esfuerzo de Esfuerzo de Precarga % error  ogrgrax (MPa)
Precarga tedrico experimental o,
(MPa) (MPa)
1 300 5.76 5.77 0.17 2.25
2 300 5.76 5.77 0.17 2.35
1 400 7.69 7.68 0.13 2.93
2 400 7.69 7.71 0.26 3.12
1 500 9.61 9.62 0.10 4.28
2 500 9.61 9.64 0.31 4.08

Tabla 3.6. Media aritmética de los valores de org4x obtenidos para cada precarga de las probetas
obtenidas sobre la cara de la placa.

Precarga (N) Esfuerzo de precarga (MPa) Media 6grgrax (MPa) Desviacién Estindar

300 5.76 2.30 0.070
400 7.69 3.02 0.134
500 9.61 4.18 0.141
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El hecho de que la desviacion estdndar se comporte de esta forma, aumentado su valor
conforme el valor de carga aumente, se debe a que se trabajo con una celda de carga de 100
KN. En esta prueba se utilizaron cargas de 300, 400 y 500N, razon por la cual podrian
presentarse errores en la experimentacion debido a que quizas la celda de carga de la
maquina universal de ensayos no pueda proporcionar la exactitud requerida al tratarse de
cargas pequenas.

En la figura 3.9 se muestra el esfuerzo en funcion del tiempo para las probetas obtenidas
del canto de la placa cargadas a 300, 400 y 500N. En cada uno de los pares de carga se
observa un comportamiento similar.
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Figura 3.9. Grafica esfuerzo vs tiempo de las probetas obtenidas del canto de la placa.
En la tabla 3.7 se muestran los valores del esfuerzo de precarga experimental, asi como el
esfuerzo de relajacion para cada una de las precargas aplicadas a las probetas obtenidas del

canto de la placa. La tabla 3.8 muestra los resultados de la media aritmética para cada
precarga asi como el valor de la desviacion estandar.

Tabla 3.7. Resultados de la prueba de relajacion de esfuerzos de las probetas obtenidas del canto de la placa.

Probeta  Precarga (N) Esfuerzo de Esfuerzo de Precarga % error  ogrgpax (MPa)
Precarga tedrico experimental o,
(MPa) (MPa)
1 300 5.76 5.76 0 2.17
2 300 5.76 5.77 0.17 2.27
1 400 7.69 7.70 0.13 3.27
2 400 7.69 7.70 0.13 3.21
1 500 9.61 9.62 0.10 3.73
2 500 9.61 9.62 0.10 3.81
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Tabla 3.8. Media aritmética de los valores de orgy 4x 0btenidos para cada precarga de las probetas
obtenidas del canto de la placa.

Precarga (N) Esfuerzo de precarga (MPa) Media o ax (MPa) Desviacion Estindar

300 5.76 2.22 0.070
400 7.69 3.24 0.042
500 9.61 3.77 0.056

Para el caso de las probetas obtenidas del canto de la placa, el efecto de la carga no afecta
tanto al valor de la desviacion estandar. Lo que se puede concluir respecto al valor de la
desviacion estandar, es que los valores obtenidos en el esfuerzo de relajacion (orgLax) son
mas cercanos entre si.

En los resultados obtenidos en la prueba de relajacion de esfuerzos, se puede comparar el
comportamiento mecanico que tiene cada una de las probetas obtenidas de las direcciones
principales diferentes. En la figura 3.8, la curva caracterizada por las probetas obtenidas
sobre la cara de la placa se observa a simple vista como las curvas tardan mas tiempo en
decaer y comportarse de manera horizontal comparadas con las curvas de la figura 3.9 de
las probetas obtenidas del canto de la placa que esta llega su valor de relajacion en un
tiempo mads corto, ademas el valor del esfuerzo de relajacion es menor para estas probetas.
De manera general, el deslizamiento de las cadenas de las probetas obtenidas del canto de
la placa provocan un valor menor en el esfuerzo de relajacion debido a que estas no son
paralelas a la extrusion de la misma (Kurtz et al., 2002). En otras palabras, el porcentaje de
reduccion de esfuerzos para las probetas obtenidas sobre la cara de la placa es menor
respecto al porcentaje de reduccion de esfuerzos de las probetas obtenidas del canto.

Continuando con el andlisis de resultados, se procedié al calculo del porcentaje de
reduccion del esfuerzo aplicado. En la tabla 3.9 se muestra el valor de la respuesta a la
carga teorica aplicada (G, teorica), asi como el valor experimental de la misma (G, experimental)s
es a partir de esta Ultima que se calculo el porcentaje de reduccion de esfuerzo en cada una
de las probetas.

Tabla 3.9. Porcentaje de reduccion del valor medio de opgy4x con respecto al valor de

Oo experimental Para cada carga aplicada.

Carga (N) G, teorica (MP2)  Media del 6, experimentat ~ Media del orprax Porcentaje de
(MPa) (MPa) reduccion (%)
Cara de la placa
300 5.76 5.765 2.3 60.10
400 7.69 7.69 3.025 60.66
500 9.61 9.63 4.18 56.60
Canto de la placa
300 5.76 5.765 2.22 61.49
400 7.69 7.70 3.24 57.92
500 9.61 9.62 3.77 60.81

Como se aprecia, los porcentajes de reduccion se encuentran entre 56 y 61%, este valor fue
muy similar para todos los casos, por lo que se concluye que sin importar el valor de la
carga, el porcentaje de reduccion sera el mismo.
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Otra parte del andlisis de resultados consistié en realizar una curva relativa, esto es, la
variacion del esfuerzo aplicado (o) dividido entre (c,) en funcion del tiempo. La figura
3.10 y 3.11 muestran las curvas normalizadas de las probetas obtenidas sobre la cara de la
placa y de las obtenidas del canto de la placa respectivamente para cada nivel de carga.

— Probeta 1(300N)
1.0 H Probeta 2(300N)
Probeta 1(400N)
Probeta 2(400N)
0.8 + Probeta 1(500N)
Probeta 2(500N)
o 0.6 1
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Figura 3.10. Curva relativa de las curvas de relajacion de esfuerzos respecto a o, de las
probetas obtenidas sobre la cara de la placa.
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Figura 3.11. Curva relativa de las curvas de relajacion de esfuerzos respecto a 6, de las
probetas obtenidas del canto de la placa.
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En las figuras 3.10 y 3.11 se observa que las curvas estdn mas cerca entre si y que unas de
ellas incluso coinciden. Esta coincidencia y comportamiento afirma que el porcentaje de
reduccion de esfuerzos es independiente de la magnitud de la carga, no solo al haber
alcanzado la probeta un estado estable, sino practicamente durante todo el tiempo de la
prueba. Tanto para las probetas obtenidas del canto como las obtenidas sobre la cara de la
placa, se observa que a partir del segundo 8000 aproximadamente, las curvas se acercan
mas entre si dejando una minima diferencia entre ellas, esto es, que alrededor del 74% del
tiempo de prueba, las curvas de relajacion se homogenizan sin importar la magnitud de la
carga inicial.

En busca de complementar el analisis, los resultados se ajustaron a un modelo matematico
presentado en Iyo et al., en 2003, quien trabajo con el modelo de relajacion KWW, que
describe el comportamiento del mddulo de elasticidad en funcion del tiempo durante la
relajacion de esfuerzos. Este es un modelo general para pruebas de relajacion de esfuerzos,
en donde los coeficientes obtenidos son particulares de cada material.

En este caso se hizo una modificacion al modelo KWW tradicional para que ahora describa
la variacion del esfuerzo en funciéon del tiempo, en busca de obtener 5 constantes
particulares para el material sin importar el valor de la carga inicial, se normaliz6 el modelo
a o, de tal forma que se trabajo con la siguiente ecuacion:

o(t)

Oo

B 14
= A, exp l— (TL) l +(1—-A))exp [— (TL) ], [0<A; By<1] (3.1)
1 2

Se realizé un ajuste matematico al modelo de la ecuacion 3.1, buscando optimizar los
valores de Aj, B, v, T1 y T2 para que estos describieran de la mejor manera la relacion
o(t)/c,. Como las curvas relativas de los tres niveles de carga eran muy similares entre si, se
obtuvo una curva promedio representativa y sobre esta se hizo el ajuste obteniendo los
valores presentados en la tabla 3.10.

Tabla 3.10. Valores obtenidos para el ajuste matematico de la ecuacion 3.1.

Tipo de probeta A B Y Ti(seg)  T,x 10° (seg)
Probetas obtenidas sobre la cara de la placa 0.483 0336 0.338 131.934 6.150
Probetas obtenidas del canto de la placa 0.491 0337 0.337 131.776 6.150

En la figura 3.12 se muestran las curvas promedio del esfuerzo relativo en funcion del
tiempo para los tres niveles de carga aplicada para las probetas obtenidas sobre la cara y
canto de la placa, asi como las curvas que se obtienen a partir de la ecuacion 3.1 y los
valores obtenidos. Para ambos tipos de probeta se observa que tanto para las curvas
promedio como para las curvas obtenidas a partir del modelo de la ecuacion 3.1 se ajustan
perfectamente entre si.
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Haciendo un anélisis minucioso, se observo que en la parte en donde las curvas cambian de
pendiente, para las probetas obtenidas del canto de la placa, la curva del modelo KWW se
aleja apenas un 2% respecto a su curva promedio. De tal manera que después de observar
los valores de los coeficientes obtenidos del modelo de la ecuacion 3.1 para ambos tipos de
probetas y después de ver el comportamiento que tienen en la curva 3.12, se concluye que
las propiedades en las direcciones principales son significativas.

1.1 -

:‘Cuwa promedio de probetas sobre la cara
M odelo KWW de probetas sobre la cara
09 - Curva promedio de probetas del canto
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Figura 3.12. Grafica del esfuerzo relativo (0/0,) en funcion del tiempo de las curvas promedio de los 3
niveles de carga para las probetas obtenidas sobre la cara y canto de la placa. También se presentan las
curvas obtenidas mediante la ecuacion 3.1 y se observa la relacion de estas con los resultados
experimentales.

3.5 TENACIDAD A LA FRACTURA

EL objetivo de esta prueba es determinar el indice de tenacidad a la fractura a partir de las
curvas carga-desplazamiento y esfuerzo-deformacion.

Preparacion de la probeta

A partir de la placa de UHMWPE Tivar® 1000 de 60 x 60 x 2.54 cm, se cortaron 7
probetas compactas a las dimensiones de la figura 3.13 (la norma solo recomienda cierta
cantidad de probetas para esta prueba, pero como la geometria y condiciones de las mismas
para la prueba de tenacidad a la fractura son iguales que las dimensiones y condiciones de
las probetas para la prueba de integral J, se ocuparon la misma cantidad). La placa fue

cortada con una sierra rotatoria para madera con un disco 56 dientes y a una velocidad
aproximada de 3500 RPM.
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Después con la misma sierra rotatoria se realizd la muesca ajustando la sierra a la
dimensidn que se muestra en la figura 3.13. Posteriormente se hicieron los barrenos de '%”
con un taladro, ocupando una probeta patron de acero de un ensayo de tenacidad a la
fractura.

Por tltimo, se cred una pequeia grieta con una longitud no menor al 5% de la longitud total
de la muesca colocando la probeta en una prensa junto con una hoja de afeitar (ASTM
E1820).

25.4 63
: 22
i p12.7 Figura 3.13.

A Dimensiones de la

- @ probeta compacta.

(Las tolerancias de

s1]..L J e las dimensiones se Q::-:/

O 28 & observan en la pag.

29 de esta tesis).
— E
49 . e \/
|-—- Procedimiento de

la prueba de tenacidad a la

fractura

Para comenzar la prueba primero se midié cada probeta para ingresar sus dimensiones a la
computadora. Posteriormente se colocaron las mordazas de traccion (para probeta
compacta) y con los pernos se fijo la probeta en las mordazas (figura 3.14).

Figura 3.14. Colocacion de la probeta en la mdaquina universal.

Una vez colocada la probeta, se hizo la prueba de tenacidad a la fractura a una velocidad de
desplazamiento de 5 mm/min 6 0.00136 s recomendado por la norma ASTM E1820.
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Después de realizada la prueba, se obtuvo la curva carga-desplazamiento la cual ayudo a
obtener el indice de tenacidad a la fractura.

3.6 RESULTADOS TENACIDAD A LA FRACTURA

Para determinar el indice de tenacidad a la fractura se utilizo la siguiente ecuacion:

P, a
Q
Kie =251 () (3.2)
BW?2
donde:
2 3 4
2+2)(0.886 + 4.64 % — 13322 +14.72- % — 562
()= L+ w we i3~ 561 (ASTM E1820)
v 1-7p2
Siendo:

Pq; valor mas alto de carga
B; ancho de las probeta
a; longitud de la muesca

Entonces se obtienen los resultados presentados en la tabla 3.11 en donde se observa un
valor de la carga maxima similar, existiendo diferencias entre cada probeta debido a la
naturaleza del material. Se puede observar que el valor del indice de tenacidad a la fractura
es directamente proporcional al valor de la carga maxima. En la misma tabla se muestra la
media aritmética y la desviacion estandar del indice de tenacidad a la fractura.

Tabla 3.11. Indice de tenacidad a la fractura de las 7 probetas de UHMWPE.

Probeta Po(N) Kic (MPam'?)

1 3358.3 2.69

2 3684.5 2.95

3 3716.7 2.97

4 3897.9 3.12

5 3857.6 3.09

6 3793.2 3.04

7 3547.6 2.84

Media 2.95
Desviacion Estandar 0.150

Una vez obtenido un promedio del valor de Kjc se situd en los diagramas de Ashby (figura
3.15) para tener una referencia grafica comparativa. Este indice indica cuanta energia puede
absorber el material antes de la fractura.

Empleando el valor del indice de tenacidad a la fractura, se observa que el valor para el
UHMWPE Tivar® 1000 se encuentra en un lugar medio de los polimeros. El valor
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obtenido comparado con el de los demas polimeros, se ve un tanto afectado por el valor del
esfuerzo de cedencia.
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Figura 3.15. Tenacidad a la fractura (K;c) del UHMWPE (Tivar® 1000) situado en un diagrama de Ashby
tenacidad a la fractura vs esfuerzo de cedencia (Ashby, 2011).

La superficie de fractura en las probetas presentan regiones fracturadas de forma fragil
(figura 3.16) con zonas en colores opacos, mientras que la fractura ductil se da en las zonas
de colores mas claros, lo que indica que no todas las probetas presentan el mismo
comportamiento de fractura, lo cual se debe a que el espesor de la probeta no garantiza la
condicion de deformacion plana. Esto se demuestra con la ecuacion 3.3.

2
K¢

B>25— 3.3
o (3:3)

Donde:
B; es el espesor de la probeta
Kic; es el indice de tenacidad a la fractura del material

oy; es el esfuerzo de cedencia del material

Por lo tanto, la siguiente desigualdad queda como:
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254 <75.28

El valor de oy fue obtenido de la prueba de traccion hecha en esta tesis en la seccion 3.2
cuyo valor mas alto resulta de las probetas obtenidas de la cara de la placa.

Crecimiento
de grieta

Zona de

fractura fragil

Zona de
fractura ductil

a) b)
Figura 3.16. a) Superficie de fractura después de la prueba. b) Probeta después de la prueba.

3.7 PRUEBA DE INTEGRAL J

El objetivo de esta prueba es determinar el indice de tenacidad a la fractura (Kjc) a partir de
que en la prueba de tenacidad a la fractura no se cumplié con condiciones de deformacion
plana.

Preparacion de la probeta

A partir de la placa de UHMWPE Tivar® 1000 de 60 x 60 x 2.54 cm, se cortaron 7
probetas compactas a las dimensiones de la figura 3.13. Se ocuparon las mismas probetas

que para la prueba de tenacidad a la fractura que cumplen los requerimientos y condiciones
de la norma ASTM D6068.

Procedimiento de la prueba integral J

Para comenzar con la prueba primeramente se tiene que medir cada probeta para ingresar
sus dimensiones a la computadora. Posteriormente se colocaron las mordazas de tension y
con los pernos se fij6 la probeta en las mordazas como se hizo en la prueba de tenacidad a
la fractura (figura 3.14).

Una vez colocada, se hizo la prueba a una velocidad de deformacion de Smm/min 6
0.00136 s™' con base en la recomendacion de la norma ASTM D6068. Para calcular el valor
de J fue necesario utilizar un factor de correccion, por tal razon a una probeta con la misma
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geometria que las probetas de la prueba de integral J pero sin muesca (figura 3.17), se le
hizo una prueba de traccion aplicando una carga de 2117.3 N (al menos un 10% mayor de
la carga maxima en la prueba de integral J segin la ASTM D6068). Una vez que se llego a
ese nivel de carga, la prueba termina.

Figura 3.17. Probeta sin muesca para el factor de correccion.
3.8 RESULTADOS INTEGRAL J

A partir de los resultados de la prueba de Integral J, se determinaron los valores J y Aa, los
cuales son necesarios para generar la curva J-R. Cada par de valores generan un punto de la
curva, para determinar cada uno se utilizé la siguiente ecuacion:

nUu

J ~B(W — ay)

(3.4)

donde:

U; Energia requerida para provocar la extension de la grieta

n=2+0.522 @

w
b,; Distancia de la grieta a la parte posterior de la probeta
B; Espesor de la probeta
W; Distancia del centro de los barrenos a la parte posterior de la probeta (figura 2.3)
a,; Longitud original de la grieta
Ahora, para calcular U, se ocupa la siguiente ecuacion:

Ur=U+U; (3.5)

Donde:

Ur; Area bajo la curva carga vs desplazamiento de cada probeta de la prueba integral J
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U;; Area bajo la curva carga vs desplazamiento de la probeta de factor de correccion

Después de realizada la prueba, se midi6 el crecimiento de la grieta en 5 puntos
equidistantes en la superficie de fractura (figura 3.18).

Superficie

T 7‘/ de fractura

2 3 4 5% Puntos de Medicién

Grieta final frontal

Longitud
inicial de la
grieta (ag)

Muesca o zona
maauinada

Figura 3.18. Corte trasversal de la probeta de la prueba de Integral J mostrando un esquema de la medicion
del crecimiento de la grieta en la superficie de fractura en la probeta (ASTM D6068).

Para calcular la extension fisica de la grieta, se ocupo6 la siguiente ecuacion:
Aa, = a, — ay (3.6)
Donde:
a,; es la longitud original de la grieta
ap; es el crecimiento de la grieta

Con el par de valores J-Aap (o Aa) obtenidos de cada probeta se genero la curva J-R (figura
3.19) y en la tabla 3.13 se muestran los resultados correspondientes.

En la figura 3.19 se observa la cantidad de energia que necesita cada probeta para generar
la extension de la grieta correspondiente. El comportamiento de la curva J-R obtenida para
este polietileno comercial, es analoga comparada con la obtenida por Varadarajan et al., en
2008. Para complementar los resultados se hizo un ajuste al modelo matematico de la
ecuacion 3.7. Los valores de C; y C, de esta ecuaciéon no cumplen con las restricciones de
la norma, sin embargo, estos fueron los mejores valores que se ajustaron a los resultados
obtenidos en la curva J-R. Los resultados del ajuste se muestran en la tabla 3.12.

J = CiAa, (ASTM D6068) (3.7)

Tabla 3.12. Resultados del ajuste numérico de la ecuacion 3.7.
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Coeficientes Valor
C; 93.60
C, 2.53

Como se menciono anteriormente en la prueba de tenacidad a la fractura, la superficie de
fractura en las probetas presentan regiones fracturadas de forma fragil (figura 3.16) con
zonas en colores opacos, mientras que la fractura ductil se da en las zonas de colores mas
claros, lo que indica que no todas las probetas presentan el mismo comportamiento de
fractura. Se comprobo6 con la ecuacion 3.3 que la prueba no cumple con condiciones de
deformacion plana. Ademas, analizando el tipo de fractura en las probetas, se observa que
se presentan varias regiones de fractura, lo cual reafirma que no se cumplen condiciones de
deformacion plana.

En la figura 3.16 se muestra la probeta después de la prueba en donde se aprecia el
crecimiento de la grieta y la superficie fracturada teniendo caracteristicas similares a las de
la figura 3.18 y en donde se presentan zonas de fractura fragil y fractura ductil. Este
comportamiento se presenta en la mayoria de las probetas, teniendo variaciones en los
tonos de color de cada zona.

Curva J-R
350
i °
Linea d.e 300
desplazamiento —> y = 93.60121L .
250
T 200
= - ®
-0
f’ 150 o .
100
so e o ®
PR
0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6
Aap (mm)

Figura 3.19. Curva J-R del UHMWPE (Tivar® 1000).

En la tabla 3.13 se observa que el crecimiento de la grieta (ap), se encuentra en un rango de
3.5-4.8 mm (con un valor promedio de 4.08 mm). También se observa que en cuanto mas
pequena es la grieta original, el porcentaje de crecimiento aumenta para llegar al
crecimiento de grieta estable.

Tabla 3.13. Resultados de la prueba de Integral J.

Probeta a, (mm) a,(mm) Aap (mm) % de crecimiento J (KJ/m?)
de grieta
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1 4 3.5 0.5 14.28 18.315
2 3.81 3 0.81 27 49.755
3 4.75 3.8 0.95 25 63.715
4 3.58 2.5 1.08 43.2 138.42
5 4.45 3.2 1.25 39 157.385
6 3.51 2.2 1.31 59.54 169.415
7 4.52 3 1.52 50.66 319.87

Es importante mencionar que el valor de a, varia para poder evaluar la liberacion de energia
en funcidn del crecimiento de la grieta. Sin embargo, por el método utilizado para generar
la grieta (ASTM D6068), la linea de desplazamiento no interseca en ningun punto a la
curva J-R, lo cual no permite conocer ningiin valor de J (Jo) valido para relacionarlo con
la ecuacion 3.8. Entonces, se puede concluir que el método para generar la grieta deberia
ser mas preciso para asi modificar directamente el crecimiento de grieta.

KIC] = \/]ICE, (3.8)

Donde E’ esta relacionado con el médulo de elasticidad del material E y el coeficiente de
Poisson v.

E
E'= E tension plana, E = =2 deformacion plana
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES

La forma de corte de las probetas se hizo con una sierra para madera cuyos dientes no
dejaba el mejor acabado superficial posible, lo cual pudo haber creado concentracion de
esfuerzos en la probeta y generar grietas.

Para las pruebas de traccion, se concluye que existe diferencia en las propiedades
mecanicas en las direcciones principales de la placa, observando que tanto para el esfuerzo
de cedencia como para el esfuerzo méaximo se tiene valores mas altos, de 15 y 13% para las
probetas obtenidas sobre la cara de la placa que para las probetas obtenidas del canto de la
placa, ademas de obtener valores mas homogéneos en este tipo de probetas como era de
esperarse.

Para las pruebas de relajacion de esfuerzos se concluye que conforme aumenta el valor de
la carga inicial, los resultados del esfuerzo de relajacion (Grelax) Obtenidos serdn cada vez
menos homogéneos (esto se observa solo para las probetas obtenidas de la cara de la placa)
teniendo en la carga inicial mas baja una desviacion estandar de 0.070 y para la carga
inicial mds alta una desviacion de 0.141. También, se concluye que el porcentaje de
reduccion de esfuerzos (orelax) al final de la prueba, es independiente de la magnitud de la
carga inicial obteniendo un porcentaje de reduccion de entre el 56 y 61% (esto tanto para
las probetas obtenidas de la cara de la placa como para las obtenidas del canto). Para ambos
tipos de probetas, las curvas a partir del segundo 8000 aproximadamente se empiezan a
acercar entre si, aproximadamente desde un valor de 0.45 a 0.39 para las curvas relativas.
Posteriormente con la similitud que existia entre las curvas relativas, se obtuvo una curva
promedio para que a partir del modelo KWW se obtuvieran las constantes Aj, B, v, 11y T2
particulares del material. Finalmente, una vez que se obtuvieron las constantes y se grafico
el modelo para los dos tipos de probetas, se llegd a la conclusion que las diferencias
existentes entre estas son minimas, y por lo tanto el material presenta un comportamiento
isotropico.

En la prueba de tenacidad a la fractura, se determind el indice Kjc, sin embargo, por la
forma de fractura en las probetas, por la generacion de varias zonas de fractura, y por no
cumplir matematicamente y fisicamente con condiciones de deformacion plana, este indice
no se considerd valido. A pesar de esto se coloco este valor en los diagramas de Ashby para
tener una referencia de este material. La forma de fractura de la probeta se le puede atribuir
al método empleado de la generacion de la grieta.

Para la prueba de la integral J se obtuvo la curva J-R en donde se aprecia la cantidad de
energia liberada por el material debido al crecimiento de grieta. Ademads se realiz6 un ajuste
matematico a partir de los resultados experimentales, en donde se encontraron los valores
de los coeficientes C; y C,. En el caso del valor de C,, este no cumple con las restricciones
de la norma ASTM D6068 pero es el que mejor se ajusta a los resultados de la curva J-R.
Por otro lado, no se pudo determinar el indice de tenacidad a la fractura (Kic) a partir de
esta prueba ya que debido al método de generacion de la grieta, no hubo interseccion entre
la curva y la linea de desplazamiento.
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En la prueba de relajacion de esfuerzos se determind que el material no presentaba cambios
en las direcciones principales. Por otro lado en la prueba de traccion se observan
diferencias entre los resultados de un tipo de probeta a otra. Sin embargo, la forma de corte
y maquinado de las probetas son un factor muy importante, razén por la cual pudo provocar
la variacion de resultados entre un tipo de probeta a otra en la prueba de traccion.

Cabe mencionar que aunque el material fuera totalmente isotropico pueden existir
diferencias en los resultados ya que las pruebas se realizan en condiciones y tiempos
diferentes.

La presente metodologia servira para futuras investigaciones, facilitando la realizacion de
las pruebas. Por ultimo, como posibilidad de ampliar el banco de informacion sobre su
comportamiento y propiedades mecéanicas ademas de las pruebas aqui realizadas, se
propone realizar las mismas pruebas a otra velocidad de deformacion y observar si existe
alguna relacion entre los resultados de una velocidad a otra, o afiadiendo pruebas de fatiga,
creep, de resistencia al impacto y, para trabajos mas especificos, llevar el material a un
proceso de irradiacion para asi después realizar las pruebas mecanicas correspondientes
para observar las diferencias que se obtengan en las propiedades mecanicas.

También para las pruebas de traccidon y relajacion de esfuerzos, €stas se podrian realizar
con probetas maquinadas directamente de una placa cuyo espesor sea el destinado para la
prueba, asi el acabado superficial serd mejor y no se tendra el riesgo de tener concentracion
de esfuerzos. Para el caso del maquinado, este se debe realizar con un cortador menor a V4",
para que asi los laterales de la probeta tengan un buen acabado superficial y no se tenga
ninguna dificultad al colocar el extensometro.
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