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Resumen

En la presente investigacion se caracteriza mecanicamente el Poliéter-éter-cetona (PEEK 450 Natural) mediante
fabricacidn aditiva y ensayos de traccion y compresién siguiendo las normas ASTM D638-14 y ASTM D695-15
respectivamente. El disefio tridimensional de los especimenes se realiz6 con el software CAD Inventor. Se aplico
un pos procesador que permite generar el cédigo G que contiene la informacidn necesaria para la fabricacion
mediante el método aditivo. En el proceso de impresidon 3D se controld el parametro de densidad del relleno,
considerando tres configuraciones: 40%, 70% y 100%, con un patron rectilineo. La densidad de llenado es un
parametro relevante en la fabricacién de dispositivos para aplicaciones médicas porque puede afectar los procesos
de osteointegracion. Los resultados obtenidos facilitan el analisis del comportamiento de tensiones maximas en
funcion de las densidades de relleno consideradas. Es decir, es posible evaluar qué densidad de llenado es suficiente
para dispositivos médicos especificos que deben soportar cargas de traccion y compresion.

Palabras clave: poliéter-éter-cetona; manufactura aditiva; densidad de relleno; modelado por deposicién fundida.

Abstract

In the present investigation, the Polyether- ether- ketone (PEEK 450 Natural) is mechanically characterized
through additive manufacturing, and tensile and compression tests following the ASTM D638- 14 and ASTM
D695-15 regulations respectively. The specimens’ three-dimensional design was made with CAD Inventor
software. A post-processor was applied that allows the generation of the G code containing the necessary
information for manufacturing through the additive method. In the 3D printing process, the infill density parameter
was controlled, considering three configurations: 40%, 70% and 100%, with a rectilinear pattern. Filling density
is a relevant parameter in the manufacturing of devices for medical applications because it can affect
osseointegration processes. The obtained results facilitate the analysis of the maximum stress behaviour depending
on the filling densities considered. That is, assessing what filling density is sufficient for specific medical devices
that must withstand tensile and compression loads is possible.

Keywords: polyether- ether- ketone; additive manufacturing; filling density; fused deposition modelling.

1. Introduccioén

La fabricacion aditiva mediante modelado por
deposicién fundida (FDM) genera gran interés debido
a las diversas posibilidades que presenta desde el punto
de vista de aplicaciones, en términos ecoldgicos por
ahorro de material y reduccidn de costes. En medicina,
se utilizan diversos materiales poliméricos para la

produccion de dispositivos médicos, incluidos modelos
de prueba anatémicos, guias de corte e implantes
personalizados. El poliéter-éter-cetona (PEEK) es un
material ampliamente utilizado en aplicaciones
médicas. Viene en diferentes grados, incluidas
variantes de grado industrial y médico.

Dos lineas punteras de investigacion en este campo
responden a las prestaciones de biocompatibilidad y



propiedades mecanicas de los materiales utilizados en
estas aplicaciones médicas. Por ello, en ingenieria es
importante conocer las respuestas de estos polimeros
ante situaciones de carga. En [1] se propone una
clasificacion de las propiedades mecanicas de los
polimeros de la familia PEEK, y se realiza una
comparacién con otros polimeros actuales para
determinar su versatilidad en aplicaciones biomédicas.
Los autores reportan una tensién maxima de traccion
de 100 MPa para PEEK-OPTIMA de grado médico, sin
especificar como se realizaron las pruebas mecanicas.
En [2] los autores analizan la realizacion de pruebas
directas sobre protesis dentales de PEEK, fabricadas
por inyeccion. Se obtuvo una tensidn maxima de
traccion de 89,6 MPa. El trabajo [3] informa sobre la
aplicacion de estructuras fabricadas en PEEK-
OPTIMA para la elaboracion de protesis CAD-CAM
implanto soportadas. En este caso se obtiene un valor
de 135 MPa para la tension de compresion maxima y
la aplicacion corresponde a odontologia.

En los trabajos mencionados anteriormente, las
condiciones bajo las cuales se desarrollaron los
ensayos mecanicos no estan especificadas.

En el articulo [4], se emple6 FDM para fabricar
muestras de PEEK para realizar ensayos de traccion e
investigar la relaciéon entre varias condiciones de
procesamiento térmico en el proceso FDM, tales como
el angulo de trama, la temperatura de la boquilla, la
temperatura ambiente, la temperatura de tratamiento
térmico posterior, y las propiedades mecanicas del
PEEK puro. En este trabajo se asumen las propiedades
mecénicas del filamento de impresion, segin norma
ISO 527; pero tampoco se aclara sobre las probetas
ensayadas.

En [5] las piezas estdndar de PEEK se imprimieron en
3D, también mediante el método FDM, para pruebas de
flexion y compresion, controlando el diametro de la
boquilla, latemperatura de la boquilla y la velocidad de
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ensayos de compresion de probetas cilindricas (altura:
10 mm, didmetro: 5 mm)

Se sabe que el PEEK impreso en 3D exhibe una
excelente resistencia a la flexion y a la traccién. En el
estudio [6], los autores encontraron que las propiedades
mecanicas del material pueden verse afectadas por
factores como la temperatura y la velocidad de
impresion. Ademas, la naturaleza bioinerte del PEEK
puede dificultar la union adhesiva. También se ofrecen
opciones para mejorar la fuerza de la unién. Se
proporciona una descripcion completa del progreso de
la investigacion sobre las propiedades mecéanicas del
PEEK para aplicaciones dentales.

En una revision sistematica realizada por Moby ([7]),
se establecieron parametros 6ptimos de impresion para
elementos PEEK impresos en 3D FDM con
propiedades mecanicas adecuadas para restauraciones
dentales. Los estudios seleccionados fueron dificiles de
comparar debido a la

variabilidad de los pardmetros de impresién y los tipos
de PEEK. Parece interesante utilizar una alta tasa de
relleno, una alta temperatura de la camara cercana a la
temperatura de impresion y un post-tratamiento
térmico para obtener elementos 3D PEEK que
presenten propiedades adaptadas para su uso el tipo de
aplicacion considerada.

La presente investigacion se centra en cémo la
densidad del relleno utilizado en el proceso de
impresion 3D aplicando tecnologia FDM puede afectar
a las propiedades mecénicas de probetas fabricadas con
PEEK 450 natural (también conocido como PEEK de
grado industrial). Esto es en consideracion de los
diversos hallazgos informados en la literatura
especializada sobre los pardmetros que deben
controlarse en el proceso de impresion 3D. Los ensayos
de traccion y compresion realizados cumplen con la
normativa para el estudio de materiales poliméricos
termoplasticos. Los resultados obtenidos ayudan a

INTAMSYS

Figura 1. Impresora Intamsys Funmat PRO410 3D. Fuente: INTAMSYS TECHNOLOGY CO., LT.

impresion. La densidad y precision dimensional de las
piezas impresas fueron evaluadas de acuerdo con la
norma ISO 178 para probetas de flexion de tres puntos
en forma de barras pequefias (longitud: 18 mm, ancho:
6 mm, altura: 2 mm), y la norma I1SO 604 para los

comprender el rendimiento de los dispositivos médicos
personalizados manufacturados con el PEEK 450
natural.

2. Experimentos y métodos



Caracterizacion mecanica del poliéter-éter-cetona (PEEK 450 Natural) mediante fabricacién aditiva para la

manufactura de dispositivos médicos.

2.1. Equipos y materiales

Las probetas se fabricaron utilizando una impresora 3D
Intamsys Funmat PRO410 (Figura 1). Los datos

técnicos del equipo se resumen en la Tabla 1.
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Tabla 2. Propiedades del filamento PEEK natural 450
a23 °C.

Propiedades mecanicas.
Resistencia a la traccion.
Resistencia al alargamiento.

98 MPa (ISO 527)
45 % (1SO 527)

Modulo de Young. 4000 MPa

Tabla 1. Datos técnicos de la impresora Funmat (1SO 527)

PROA410. Resistencia al impacto. 7 kI m?
Equipo. (1SO 179-1eU)
Dimensiones. 720 x 670 x 1640 mm Propiedades térmicas.
Peso. 200 kg Temperatura de fusion. 343 oC
Fuente de alimentacién. | 220V, 9 A, 2000 W (DIN 53765)
Impresion 3D. Temperatura de 143 -C
Volumen de impresion. | 305 x 305 x 406 mm transicién vitrea. (DIN 53765)
Conectividad. WiFi, Internet, USB Temperatura de | 550 -C
Grosor de capa. 50 pm descomposicién.
Resolucion X-Y-Z. 0.0016 mm Fuente: Apium Additive Technologies.
Diémetro del filamento. | 175 mm
Diametro de la boquilla. | 0.2, 0.4,0.6,0.8 mm Las pruebas destructivas con las probetas de PEEK
Entrada. 220V, 12 A natural 450 se realizaron en el laboratorio de Ingenieria
Software. Civil de la Universidad Politécnica Salesiana. La figura
Archivos. stl, .obj 2 muestra la maquina de ensayo universal utilizada.
Software. INTAMSUITE,

simplify3D, Cura

Sistema Operativo. Windows
Temperaturas. i
Camara. 90°C 2.2. Preparacion de las probetas
Bandeja de impresion. 160-C Las probetas para los ensayos de traccion y compresion
Extrusor. 500 -C

Fuente: INTAMSYS TECHNOLOGY CO,, LT.

Las probetas se imprimieron en PEEK 450 natural, de
Las

la empresa Apium Additive Technologies.

se diseflaron con ayuda del software AutoCAD
siguiendo las normas expuestas en [8] vy [9],
respectivamente.

Las dimensiones de la probeta para el ensayo de
traccion se eligieron con base en la descripcién de la

Figura 2. Maquina universal para ensayos de traccion, compresion y flexion. Fuente: Laboratorio de Ingeniaria Civil,
Universidad Politécnica Salesiana.

propiedades del filamento se resumen en la Tabla 2.

probeta Tipo V en lanorma ASTM D638-14, adecuada
cuando la cantidad de material es limitada. La
geometria de este tipo de probetas se puede observar en
la Figura 3. Las dimensiones de las probetas para el
ensayo de compresion se eligieron con base en la
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Figura 4. Geometria y dimensiones de la probeta para ensayo de traccion. Fuente: [10].

$12.70-

Figura 3. Geometria y dimensiones de la probeta para ensayo de compresién. Fuente: [10].

norma ASTM D695-15. La geometria de este tipo de
probetas se puede observar en la Figura 4.

El modelado CAD fue desarrollado en el software
Inventor Professional, que ofrece facilidades para el
desarrollo de piezas 3D y permite la exportacién del
archivo al formato STL, necesario para obtener el
codigo G de forma directa y sencilla. La Figura 5
muestra los modelos CAD para imprimir las probetas
para las pruebas consideradas

compresion se realizd con una celda de carga de la
misma marca y capacidad de carga. La velocidad
estandar para esta prueba fue de 1,3 mm/min, con una
duracion de 6 minutos para cada probeta (ver Figura 6).

2.4. Resultados y discusién
Las Tablas 3 y 4 registran los valores promedio para

cada propiedad mecanica, para los lotes de probetas
ensayadas en traccion y compresion, respectivamente.

Figura 5. Modelado CAD 3D: muestra para ensayos de traccion (izquierda) y ensayos de compresion (derecha).
Fuente: elaboracién propia.

2.3. Ensayos de traccion y compresion

La caracterizacion mecanica de las probetas de PEEK
450 natural se realiz6 siguiendo la normativa ASTM.
Los experimentos se desarrollaron considerando las
etapas descritas en [10]. El ensayo de traccion se
realiz6 con un extensémetro MWG marca Shimadzu,
con capacidad de fuerza de 20 kN. La velocidad de
prueba fue de 1 mm/min. La duracion de la prueba fue
de 10 minutos para cada probeta. La prueba de

El parametro que se controld, en la fabricacion de las
probetas, fue la densidad de relleno. Los valores
considerados en la impresion 3D fueron 40%, 70% y
100%.
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Figura 6. Desarrollo de pruebas: traccion (izquierda), compresion (derecha). Fuente: Laboratorio de Ingeniaria Civil,
Universidad Politécnica Salesiana.

Tabla 3. Esfuerzos méaximos promedio en ensayos de
traccion.

Probeta Densidad Esfuerzo Médulo Esfuerzo Alarg
de relleno | méaximo elasticidad | fluencia amien

(%) (MPa) (MPa) (MPa) to (%)

1-7 40 63.34 2127.04 58.87 4.85
8-14 70 64.4 2294.22 53.71 4,55
15-21 100 63.95 2436.67 49.05 4.27

Fuente: Autores.

Tabla 4. Esfuerzos méximos promedio en ensayos de
compresion.

(ANOVA), a saber, la densidad de relleno en la
impresion de las probetas, medida en tres niveles: 40%,
70% y 100%. Ademas, en los analisis se consider6 un
nivel de confianza del 95% para los resultados de los
ensayos de traccién y compresién.

2.5.1. ANOVA para la tension maxima en el ensayo
de traccion

El analisis de varianza mostré un p-valor igual a 0.875,
mayor que 0.05. Por lo tanto, no existen evidencias de
diferencias estadisticamente significativas en el estrés
maximo promedio para los tres niveles de medicion del
factor. Ademas, la prueba de Rango Multiple mostr6
homogeneidad dentro de los tres grupos. Mientras que
el p-valor para la prueba de Kruskal-Wallis se obtuvo
igual a 0.261972. Ambas técnicas corroboran la no
incidencia de la densidad de relleno sobre la variable
observada.

En la Figura 7 se puede observar que la tensién maxima
no varia significativamente en funcion de la densidad

Probeta Densidad Esfuerzo Médulo Alargamien
de relleno | maximo elasticidad to (%)
(%) (MPa) (MPa)

1-7 40 58.09 149.47 15.76

8-14 70 78.77 162.06 20.5

15-21 100 107.53 147.47 2029

Fuente: Autores.
2.5. Andlisis estadistico
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Figura 7. Valores maximos de tension segun la densidad de relleno para ensayos de traccion. Fuente: elaboracién
propia.

En esta seccién se exponen los resultados de la
aplicacion de un andlisis de varianza de un factor

de relleno. Es decir, el PEEK 450 natural caracterizado
mediante fabricacién aditiva presenta una resistencia a
la traccion muy similar para densidades de relleno del



40% y 100%, con valores de 63.34 MPa y 63.95 MPa
respectivamente. Mientras que al 70% de relleno el
valor de resistencia es algo mayor (alrededor de 64
MPa).

En el trabajo [1] se presenta una clasificacion de las
propiedades mecéanicas de la familia de polimeros
PEEK, y una comparaciéon con otros polimeros
biomédicos, para determinar su versatilidad en
aplicaciones en medicina. Aqui se informa una tensién
de traccion maxima de 100 MPa para PEEK-OPTIMA
de grado médico, médico sin especificar como se
ejecutaron los ensayos. Ademas, el autor Hernan Diaz
[2] informa sobre la realizacion de pruebas
directamente sobre prétesis dentales de PEEK,
fabricadas por inyeccién, y se obtuvo una tension
méaxima de traccion de 89.6 MPa. También es un valor
diferente al obtenido para el PEEK 450 natural. Estas
diferencias podrian estar relacionadas con que las
pruebas a las que se refiere la presente investigacion se
realizaron siguiendo determinados estandares para
ensayos con materiales poliméricos, factor sobre el que
no se especifica en las fuentes citadas.

2.5.2. ANOVA para la tensién maxima en el ensayo
de compresién
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del relleno: 57.79 MPa para 40% de relleno, 78.77 MPa
para 70% de relleno y 107.53 MPa para 100% de
relleno.

En [3] se analiza la aplicacién de estructuras PEEK
para la preparacion de prétesis CAD-CAM implanto
soportadas. En esta fuente se reporta un valor de 135
MPa para la tension de compresion maxima del PEEK-
OPTIMA implantable. Nuevamente este valor difiere
del obtenido en la presente investigacion. Y las razones
podrian ser las mismas.

2.6. Conclusiones

Se modelaron e imprimieron probetas para ensayos de
traccion y compresién con PEEK 450 natural mediante
fabricacion aditiva. El dimensionamiento y geometria
de las probetas se realiz6 siguiendo las normativas para
la realizacion de ensayos destructivos con materiales
termoplésticos. Para imprimir las probetas fue
necesario controlar parametros comunes de este
proceso, como la temperatura ambiente, la humedad
ambiental y la velocidad de impresidn, ya que influyen
directamente en la calidad de las probetas. Y desde el
punto de vista de la variacion de las propiedades
mecénicas, la variable controlada fue la densidad de
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Figura 8. Valores maximos de tension segln la densidad de relleno para ensayos de compresion. Fuente: elaboracion
propia.

En este caso, el analisis de varianza mostr6 un p-valor
nulo, inferior a 0.05. Por lo tanto, existen evidencias de
diferencias estadisticamente significativas en el estrés
maximo promedio para los tres niveles de medicion del
factor.

La prueba de Rango Mudltiple mostré falta de
homogeneidad dentro de los tres grupos.

Se obtuvo el p-valor, para la prueba de Kruskal-Wallis,
igual a 0.00014 aproximadamente. Estos dos métodos
corroboran la incidencia de la densidad de relleno sobre
la variable observada. En la Figura 8 se puede observar
gue la tensién maxima varia en funcidn de la densidad
de relleno. Asi, el PEEK 450 natural caracterizado por
fabricacién aditiva tiene una resistencia a la
compresion directamente proporcional a la densidad

relleno de material de soporte interno de las probetas.
Se realizaron ensayos de traccion y compresién con
base en las normas ASTM D638 y ASTM D695,
obteniendo el comportamiento de diferentes
propiedades como tension maxima, modulo de
elasticidad, limite elastico y alargamiento. Y el andlisis
estadistico de los resultados se centrd en el estrés
maximo.
El PEEK 450 natural es un polimero considerado para
uso industrial, pero si es posible y factible realizar un
proceso de biocompatibilizacidn, este material también
podria aplicarse como materia prima para la impresion
de dispositivos médicos personalizados, si los
requisitos para los mismos fueran los siguientes:

- Si no se requiere que las tensiones maximas

de traccion superen los 64 MPa, entonces
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seria suficiente fabricarlo con una densidad de
relleno del 40%.

- Si el dispositivo médico va a ser sometido a
fuerzas de compresion, entonces se debe
estimar la carga maxima que debe soportar,
para establecer una densidad de llenado
adecuada.

La presente investigacion podria continuarse en varias
direcciones, entre las que se destacan analizar el
comportamiento mecénico del PEEK 450 natural para
densidades de relleno diferentes a las consideradas.
Estudiar el comportamiento mecanico del PEEK 450
natural frente al impacto. Realizar pruebas destructivas
en PEEK de grado médico; pero de acuerdo con los
estandares establecidos, para que sea posible una
comparacion mecénica efectiva con el comportamiento
obtenido para PEEK 450 natural de grado industrial.
Realizar pruebas destructivas directamente en
dispositivos médicos para implantes manufacturados
con PEEK 450 natural.
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