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RESUMEN

En la odontologia es comun el uso de biomateriales metélicos y ceramicos. Aunque el titanio y sus
aleaciones (utilizados como biomateriales) presentan cierta resistencia a la corrosion y cierto grado
de osteointegracion, no es suficiente para promover una unién rapida y efectiva, entre el metal y el
tejido Oseo receptor. Para mejorar estas caracteristicas se puede aumentar la resistencia a la
corrosion y su bioactividad de la superficie del metal a través de recubrimientos de cerdmica

bioinerte y biovidrios.

El objetivo general consisti6 en desarrollar un recubrimiento bicapa de biovidrio
45S5/Al,03/Ti6AI4V, mediante la técnica de deposicion electroforética a nivel coloidal, para
obtener recubrimientos de Al>O3 y biovidrio 45S5/Al>03 sobre la superficie del sustrato de

Ti6AIl4V, en forma de cilindro, simulando un implante dental.

Para llevar a cabo el disefio de los recubrimientos del sistema bicapa se disefio la celda adecuada
para la geometria del sustrato (cilindro), se obtuvieron los siguientes sistemas por medio de la
técnica de deposicion electroforética: AlOs/Ti6AI4V y biovidrio 45S5/Al,03/Ti6AI4V. Se
obtuvieron las variables adecuadas de deposicién para un sistema homogéneo de AlO3/Ti6AI4V,
fueron de 8 minutos con un voltaje de 3 V, las temperaturas que se utilizaron en los tratamientos
térmicos fueron de 500 y 600 °C para el sistema Al.O3/Ti6Al4V. Para el sistema biovidrio
45S5/Al,03/Ti6Al4V las variables adecuadas de deposicién fueron 5 minutos con un voltaje de
2.75 V, los tratamientos térmicos fueron de 500, 600 y 750 °C. Para la caracterizacion estructural
de los recubrimientos se utilizaron las técnicas microscopia electrénica de barrido y difraccion de
rayos X. Se llevaron a cabo pruebas electroquimicas de, extrapolacion Tafel, en solucion de saliva

artificial, en base a los resultados se determind la velocidad de corrosion y pérdida de masa.

Se obtuvieron recubrimientos nanoestructurados del sistema Al.O3/Ti6AI4V y sistema biovidrio
45S5/Al,03/Ti6AlI4V, mediante la técnica de deposicion electroforética a nivel coloidal con
agregados nanoestructurados de alimina y biovidrio 45S5. De las pruebas electroquimicas se
obtuvo que el sistema Al2Os/Ti6AI4V tratado térmicamente a 600 °C y sistema biovidrio
45S5/Al,03/Ti6AI4V tratado térmicamente a 600 y 750 °C mejora la resistencia de la corrosion en

saliva artificial.

Palabras clave: recubrimientos, Ti6Al4V, alimina, biovidrio 45S5, corrosion.
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ABSTRACT

In dentistry, the use of metallic and ceramic biomaterials is common. Although titanium and its
alloys (used as biomaterials) present a certain resistance to corrosion and a certain degree of
osseointegration, it is not enough to promote a fast and effective union between the metal and the
receiving bone tissue. To improve these characteristics, the resistance to corrosion and its
bioactivity of the metal surface can be increased through coatings of bioinert ceramics and

bioglasses.

The general objective was to develop a 45S5/Al.03/Ti6Al4V bioglass bilayer coating, using the
electrophoretic deposition technique at colloidal level, to obtain Al>O3 and 45S5/Al,03 bioglass
coatings on the surface of the Ti6Al4V substrate, in the shape of a cylinder, simulating a dental

implant.

To carry out the design of the coatings of the bilayer system, the appropriate cell was designed for
the geometry of the substrate (cylinder), the following systems were obtained by means of the
electrophoretic deposition technique: Al2Os/Ti6AlI4V and bioglass 45S5/Al,03/Ti6AI4V . The
appropriate deposition variables were obtained for a homogeneous Al.O3/Ti6AI4V system, they
were 8 minutes with a voltage of 3 V, the temperatures used in the heat treatments were 500 and
600 °C for the AlO3/Ti6AI4V system. For the 45S5/Al0s/Ti6Al4V bioglass system, the
appropriate deposition variables were 5 minutes with a voltage of 2.75 V, the thermal treatments
were 500, 600 and 750 °C. For the structural characterization of the coatings, the scanning electron
microscopy technique and X-ray diffraction were used. Electrochemical tests were carried out,
Tafel extrapolation, in artificial saliva solution, based on the results the corrosion rate and mass

loss.

Nanostructured coatings of the Al,O3/Ti6AI4V system and the 45S5/Al.03/Ti6Al4V bioglass
system were obtained using the electrophoretic deposition technique at the colloidal level with
nanostructured aggregates of alumina and 45S5 bioglass. From the electrochemical tests, it was
obtained that the Al2Os/Ti6AI4V system heat-treated at 600 °C and the 45S5/Al,0:/Ti6AI4V
bioglass system heat-treated at 600 and 750 °C improves the resistance to corrosion in artificial

saliva.

Xiii
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

En la actualidad la implantologia dental es una disciplina aceptada y practicada por odont6logos,
consiste en el reemplazo de dientes perdidos mediante la colocacion quirdrgica de un implante
dental. Las personas que han perdido uno o varios dientes, lo Unico que tenian como alternativas
eran los tratamientos clasicos como puentes fijos, dentaduras totales o puentes removibles, sin
embargo en la mayoria de los casos no cumplian bien sus funcion; ya que después de la pérdida de
los dientes (raices) el hueso maxilar comenzaré a reabsorberse o a contraerse y con el paso del
tiempo haciéndose mas delgado limitando opciones y posibilidades de reemplazar los dientes
perdidos. El éxito del implante dental esta relacionado con la calidad y cantidad de hueso maxilar,
el disefio del implante, la textura, la superficie del implante, interaccion metal-hueso,
procedimientos quirdrgicos, etc. Uno de los aspectos mas importantes es la zona de implantacion
y los fendbmenos relacionados con la interaccion entre el metal y el tejido vivo, como lo es el ataque
electroquimico al estar en un medio corrosivo. En la odontoldgica es comun el uso de biomateriales
metalicos y ceramicos como el titanio ya sea comercialmente puro o la aleacién de titanio
(Ti6AI4V), la alimina o el zirconio entre otros [1-3]. Aunque el titanio y sus aleaciones presentan
cierto grado de osteointegracion, no es suficiente para promover una union rapida y efectiva, entre
el metal y el tejido 6seo receptor. Para mejorar esta caracteristica se puede aumentar la bioactividad

de la superficie del metal a través de un recubrimiento de biovidrio [4].
1.1. Justificacion

La creciente popularidad de los implantes dentales para el reemplazo de piezas dentales perdidas,
es el resultado de cambios de estilo de vida con expectativas de mayor calidad de la misma, ha
surgido un gran interés para el avance en las técnicas quirdrgicas y tecnoldgicas, esto en la
innovacion en los biomateriales. Dentro de los avances tecnoldgicos se encuentran los implantes
dentales que ha venido a revolucionar la rehabilitacion dental, debido a que la pérdida de los dientes
implica cambios psicoldgicos, estéticos y funcionales para el paciente. De los aspectos mas
importantes para el éxito del implante es la zona de implantacién y los fendmenos relacionados
con la interaccion entre el metal y el tejido vivo, como lo es el ataque electroquimico al estar en un
medio corrosivo. Una alternativa es la utilizacion de la aleacion Ti6Al4V para la fabricacion de

implantes dentales. Sin embargo, es necesario un recubrimiento bioinerte y otro bioactivo para
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favorecer la osteointegracion entre el tejido dseo y el implante dental. Se han realizado diferentes
estudios para lograr ese objetivo como Machado y col. [4], quienes investigaron un recubrimiento
del sistema bicapa de biovidrio 45S5/ZrO- sobre placas de aleacion Ti6Al4V, quienes obtuvieron
buenos resultados a las propiedades como buena resistencia a la corrosion y adherencia. La alimina
es un material bioinerte, inhibe la degradacion del implante al estar en contacto con fluidos tales
como la saliva y la sangre y es mas barato que la zirconia. A causa de ello en el presente trabajo de
investigacion se estudio la caracterizacion estructural y la resistencia a la corrosion en medios
fisioldgicos de los recubrimientos de alumina y el sistema bicapa biovidrio 45S5/Al,03 depositados
en sustratos con forma de implante dental y cilindrica de aleacién Ti6Al4V. Se elabord un disefio
Optimo de la celda para la deposicidn electroforética de acuerdo a la simetria del sustrato. (Tipo de

impacto: cientifico, tecnolégico, social).

1.2. Objetivos
1.1.1. Objetivo general:

Desarrollar el recubrimiento bicapa de biovidrio 45S5/Al,03/Ti6AI4V, mediante la técnica de
deposicion electroforética a nivel coloidal, para obtener un recubrimiento homogéneo y

nanoestructurado sobre la superficie del implante de aleacion Ti6Al4V.
1.1.2. Objetivos especificos:

e Obtener los sustratos cilindricos, simulando un implante dental de aleacién Ti6AI4V.

e Encontrar las condiciones para obtener los recubrimientos nanoestructurados homogéneos del
sistema Al2O3/Ti6Al4V mediante deposicion electroforética.

e Encontrar las condiciones para obtener los recubrimientos nanoestructurados homogéneos del
sistema bicapa biovidrio 45S5/Al,0s/Ti6Al4V mediante deposicion electroforética.

e Caracterizar morfoldgica y estructuralmente el sistema Al,O3/Ti6Al4V vy el sistema bicapa
biovidrio 45S5/ Al,Os/Ti6AI4V.

e Determinar el comportamiento a la corrosion mediante pruebas electroquimicas en solucion de

saliva artificial a 37 °C.
1.3. Hipdtesis

Argumentos:
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e Los implantes dentales de titanio son utilizados debido a sus caracteristicas de
biocompatibilidad y propiedades mecéanicas. El éxito clinico depende, entre otras causas, de la
superficie, del disefio del implante, principalmente de la corrosion en el medio fisiolégico que
contempla sus propiedades mecénicas, fisicoquimicas y topogréficas. Sin embargo, estas
aleaciones de titanio a largo plazo pueden presentar desprendimiento de iones ligantes como
aluminio y vanadio, los cuales provocarian citotoxicidad, inflamacion y afecciones nerviosas en
el cuerpo humano.

e Los recubrimientos de alimina son excelentes candidatos por ser un material bioceramico inerte
y uno de los més utilizados en el area de implantologia por sus excelentes propiedades y
biocompatibilidad.

e EIl vidrio bioactivo debido a su excelente bioactividad y biocompatibilidad presenta mayor
integracion con los tejidos 6seos, ademas facilita la aceptacion del implante debido a la

generacion de hidroxiapatita, biocompatible para la integracion del tejido 6seo.
Proposicion:

En este proyecto se desarrollo el recubrimiento bicapa de biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V, mediante
la técnica de deposicion electroforética a nivel coloidal, se obtuvo un recubrimiento homogéneo y
nanoestructurado sobre la superficie del implante. La intercapa de alimina actla como una capa
pasiva, proporcionando una mejor resistencia a la corrosion y se desempefia como una intercapa
previa al recubrimiento de biovidrio que mejore la unién entre ambos asi mismo se espera que la
capa de biovidrio 45S5 proporcione al implante una mayor biocompatibilidad, facilitando la

osteointegracion.
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CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Biomateriales

Los biomateriales son materiales adaptados para una aplicacién médica, por mencionar algunas
aplicaciones encontramos valvulas para el corazon, implantes de cadera recubiertos de hidréxido
de apatita, agentes portadores de farmacos, y de especial interés, en implantes en odontologia. La
forma més adecuada para definir a los biomateriales es “’cualquier material, natural o artificial, que
sustituye o reemplaza la totalidad o parte de una estructura viva o bien, dispositivo biomédico que
realiza, aumenta o reemplaza una funcion natural”. Sin embargo en el 2018 se redefinio en una
conferencia en Chengdu, China, por expertos en biomateriales como: “Un material disefiado para
tomar una forma que pueda dirigir, a través de interacciones con sistemas vivos, el curso de

cualquier procedimiento terapéutico o diagnostico” [1,3].

Las caracteristicas mas importantes que debe tener un biomaterial para su éxito es la

biocompatibilidad y en segundo lugar sus propiedades mecanicas [3].
2.1.1. Biocompatibilidad

La biocompatibilidad, se define como la capacidad de un material para actuar con una respuesta
adecuada en el medio bioldgico, y depende de reacciones fisicoquimicas, como la corrosion que es
la reaccion quimica no deseada de un metal con su entorno, lo que resulta en una degradacion
continua a 6xidos, hidréxidos u otros compuestos. El liquido tisular del cuerpo humano contiene
agua, oxigeno disuelto, proteinas y varios iones como cloruros e hidroxilos, lo que provoca un
entorno muy agresivo para los implantes metalicos, por lo tanto, la resistencia a la corrosion de un
implante metalico es un aspecto importante de su biocompatibilidad. Otra de las propiedades que
debe tener en cuenta en un implante para su biocompatibilidad son sus propiedades mecanicas, el
implante puede requerir tener alta resistencia a la tension, a la compresion, al desgaste o a la flexion,
dependiendo de la parte que vaya a sustituir, y debe tener un modulo elastico cercano al del hueso,
por ejemplo el hueso cortical y trabecular con un modulo elastico entre 4 a 39 GPay 0.2 — 2 GPa
correspondientemente [2].

2.1.2. Biomateriales metalicos
Los metales mas comunmente utilizados para fabricar implante son los aceros inoxidables que

contienen elementos aleantes como: Cr, Co, Ni, Ti, Ta, Mo y W, que pueden ser tolerados por el

4
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cuerpo en cantidades minimas, incluso algunos de estos elementos metalicos puros son necesarios
para el funcionamiento de las células, pero en cantidades grandes pueden acumularse en los tejidos

e intoxicar el organismo [2].
2.1.3. Aceros inoxidables

Los aceros inoxidables son aleaciones en base a hierro, el primer acero inoxidable utilizado para
implantes fue el 18-8 (tipo 302 en la clasificacion moderna) més fuerte y resistente a la corrosion
que el acero, en la actualidad el acero inoxidable mas utilizado en implantologia es el 316L, su
composicion de acuerdo a ASTM, es: 17 a 19 % de cromo, 13-15.5 % de niquel y al menos 0.03
% de carbon. EIl cromo en la aleacion le da una buena propiedad a la corrosion, el niquel sirve para
estabilizar la fase austenitica a temperatura ambiente y, ademas, para mejorar la resistencia a la

corrosion. La adicion de molibdeno mejora la resistencia a la corrosion por picaduras [2].
2.1.4. Aleacion cobalto-cromo

La aleacion cobalto-cromo, consiste en dos tipos de aleaciones principalmente utilizadas en los
biomateriales metalicos estos son; la aleacion CoCrMo y CoNiCrMo, de acuerdo con ASTM se
tienen cuatro tipos de aleaciones sin embargo los antes mencionados son los mas utilizados en
implantes quirdrgicos. La aleacion CoCrMo es moldeable, utilizado por décadas en la odontologia.
La aleacién forjada CoNiCrMo es mas comun encontrarla para fabricar protesis para articulaciones
muy cargadas (como rodillas y cadera). Los elementos basicos (Cr,Co) conformado por el 65 % de
Co y el resto de Cr ademas el molibdeno es agregado para obtener granos mas finos, lo que otorga
una mayor resistencia después de fundir o forjar. EI modulo elastico de la aleacion cobalto-cromo
varia de 220 a 234 GPa valores superiores a los valores de los aceros inoxidables, esto puede tener
implicaciones para los diferentes modos de transferencia de carga al hueso, aungue no se establece

claramente cual es el efecto del aumento del modulo elastico [2].
2.1.5. Titanio sin alear y aleaciones de titanio

El titanio puro y las aleaciones de titanio se consideran mejor material para los biomateriales
esqueléticos, implantes dentales y ortopédicos debido a sus propiedades estos incluyen alta
resistencia especifica, alta tenacidad a la fractura, bajo médulo elastico y biocompatibilidad. La
formacion de una capa pasiva de 6xido sobre la superficie del titanio hace que el material sea

resistente a la corrosion [3].
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El titanio y sus aleaciones son menos densas en comparacion con el acero inoxidable 316L, con la
aleacion CoCrMo y con la aleacion de CoNiCrMo; ya que presenta una diferencia en la densidad
especifica que es 4.5 g/lcm?, en comparacion con 7.9 g/cm?®, 8.3 g/cm?®, y 9.2 g/cm? para las otras
aleaciones respectivamente, ademas de su ligereza tiene buenas propiedades mecano-quimicas que

son caracteristicas destacadas para su aplicacion en implantes.

De acuerdo a ASTM (2000,F67) hay 4 grados de titanio sin alear (grado 1, grado 2, grado 3 y grado
4) de uso en aplicaciones de implantes, algunas de sus propiedades como la resistencia a la traccion
minima son de 240 MPa, 345 MPa, 450 MPa y 550 MPa [5] respectivamente, la elongacion son
del 24 %, 20 %, 18 % y 15 % respectivamente, la diferencia de impurezas del oxigeno, hierro y
nitrégeno los distingue y tiene una gran influencia en la ductilidad y la resistencia [2].

2.1.6. Biomateriales ceramicos

Los materiales ceramicos en su mayoria son compuestos refractarios, policristalinos, generalmente
inorganicos, que incluyen silicatos, 6xidos metalicos, sulfuros, carburos y varios hidruros, los
ceramicos como Al>0s, MgO, SiO: contienen elementos no metalicos y metélicos. Algunos
carburos son usados como implantes en especial en implantes de interconexion sanguinea, como
valvulas cardiacas. Debido a su alta resistencia especifica como fibras y su biocompatibilidad, se
utilizan como material compuesto en implantes y aplicaciones de carga de traccion como remplazo
de ligamentos y tendones artificiales. En general tienen buena biocompatibilidad y facilidad de

fabricacion [2].
2.1.7. Biomateriales poliméricos

Los polimeros son macro moléculas compuestas de moléculas pequefias (meros) unidas por enlaces
covalentes primarios en la cadena principal de la cadena molecular con C, N, O, Si, etc. La unidad
de repeticion (n) debe estar por encima de 1000, por ejemplo, en el polietileno (CH2=CH>) su peso
molecular es superior a 28,000 gramos por mol por debajo de este peso molecular el material se
comporta como una cera 'y con un peso molecular ain mas bajo se comporta como aceite o gas. La

cadena principal puede estar formada completamente por diferentes atomos.

Una de las aplicaciones de los polimeros son los polimeros biodegradables, que son los que se
reabsorben en el cuerpo, Ademas los materiales poliméricos tienen una amplia variedad de
aplicaciones por su facil fabricacion y sus muchas formas como fibras, textiles, peliculas, varillas

y liquidos viscosos [2].
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2.2. Clasificacién segun la reaccion material-tejido organico

La clasificacion de los biomateriales segun su reaccién entre el material y el tejido orgénico vivo,

se menciona a continuacion:
2.2.1. Biotoxicos

Los biotdxicos son materiales que son rechazados, produciendo el fracaso del implante, llegan a
matar las células del tejido que rodea al implante, este tipo de materiales producen atrofias, cambios
patoldgicos, como resultado de procesos quimicos o bioquimicos, algunos materiales que presentan

estas caracteristicas son aleaciones que contiene cadmio, vanadio, entre otros [4,6].
2.2.2. Bioactivos

Los materiales bioctivos son aquellos que provocan la aceptacion del implante se caracterizan por
formar enlaces directos, entre el tejido y el material, estos de caracter bioquimico, permitiendo el
crecimiento del tejido sobre el material, entre los materiales bioactivos mas comunes estan el

biovidrio, el grupo de fosfatos de calcio sintético que incluyen la hidroxiapatita (HAP) [4,6].
2.2.3. Biodegradables

Aceptacion del implante, reemplazando por el tejido aut6logo, el organismo produce una
disolucién del mismo sin presentar ningun tipo de toxicidad ni rechazo, entre éstos se encuentran
los materiales como la hidroxiapatita porosa, las sales de fosfato célcico, algunos vidrios y el
poliuretano [4,6].

2.2.4. Bioinertes

Son los materiales que no producen cambios dentro del organismo tanto en las proximidades del
tejido como en el resto del cuerpo. La respuesta mas comun del organismo es la formacién de una
capa de recubrimiento de tejido fibroso con diferentes espesores, segun el material, el ejemplo de

estos materiales son la alimina, la circonia, en el caso de ceramicos y metales como Nb [4].
2.3. Titanio

Para procesar y obtener el titanio pasa por diferentes pasos, primero el mineral de titanio se reduce
a una forma porosa llamada esponja, la esponja se funde para formar lingotes, los lingotes se
convierten en productos de molienda y la fabricacion de productos terminados se realiza mediante

troguelado, extrusion, conformado, mecanizado, fresado quimico y unién en caliente y en frio. La
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forja y los procesos termo mecanicos se utilizan para alterar la microestructura y las propiedades
de las aleaciones [6].

2.3.1. Estructura cristalina del Ti cp

El titanio (Ti en la Tabla periddica) es un material alotropico (cambia de una forma cristalogréfica
a otra), a una temperatura de 882 °C el titanio tiene una estructura cristalina hexagonal compacta
(0-Ti) y una estructura cubica centrada en el cuerpo (B-Ti) por encima de esa temperatura. La

adicion de elementos (intersticialmente) al titanio le permite tener una amplia gama de propiedades:

e Los elementos Al, O, N tiende a estabilizar la fase o (estabilizadores a), es decir, aumenta la
temperatura de transformacion de la fase a a la
e Los elementos V, Mo, Nb, Fe, Cr funcionan como estabilizadores de la fase [ (estabilizadores

beta) la adicion de estos elementos reduce la temperatura de transformacion de a.a p [2,3].
Tipos de alecciones de titanio dependiendo de su estructura cristalina:

e Las aleaciones que contienen del 1 al 2% de estabilizadores 3 y aproximadamente del 5 al 10 %
de la fase B3 se le denomina aleaciones cercanas a o.

e Las aleaciones que contienen cantidades mas altas de estabilizadores f que dan como resultado
un 10 a 30 % de la fase B en la microestructura se conoce como aleaciones o +f.

e Las aleaciones con aun mayores cantidades de estabilizador 8, en la que la fase § es retenida
mediante un enfriamiento rapido, se le conoce como aleaciones B metaestable, cabe mencionar

que al envejecer se transforma en una fase o +f.

Actualmente se utiliza para el componente acetabular, femoral y tibial en caso de artroplastia de

cadera y rodilla, y en fijacion de fracturas [6].
2.3.2. Aleacion de titanio Ti6Al4V

A pesar de que la aleacion de titanio Ti6Al4V se desarrollo para la industria aeroespacial, su alta
resistencia a la corrosion y su excelente biocompatibilidad son de gran utilidad para la industria

biomédica.

La microestructura juega un papel importante para las propiedades mecéanicas de los implantes,

como es la resistencia, ductilidad y tenacidad a la fractura, factores como la temperatura,
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composicion quimica y forma de producir o trabajar el material afectan la microestructura, por

ejemplo:

e Aplicando procesos termo-mecénicos por arriba de la temperatura transus  a la aleacion de
titanio con fase a + 3 da como resultado una estructura laminar. Con diferentes velocidades de
enfriamiento encontramos diferentes estructuras laminares.

¢ Aplicando velocidades rapidas de enfriamiento se observa un patron Widmanstétten y un patron
de martensita en el enfriamiento con agua.

e Aplicando procesos termo-mecanicos por debajo de la temperatura transus 3 a la aleacion de
titanio con fase a + B la microestructura consiste en una fase o (primaria) globular equiaxial,
que se mantiene a temperatura ambiente en la matriz (3 transformada, la estructura resultante se

denomina equiaxial.

El refinamiento del grano es uno de los enfoques cominmente utilizados para mejorar la
resistencia de las aleaciones. Las estructuras de grano equiaxial fino se consideran importantes
porque mejoran la conformabilidad (capacidad para sufrir una deformacién plastica sin
danarse) de los implantes de titanio a bajas temperaturas [6].

2.3.3. Propiedades mecéanicas de Ti6Al4V

La aleaciones de titanio tienen un mddulo de Young de 110 GPa, un limite de fluencia de 860 MPa
con una resistencia a la fatiga de 520 ciclos presenta 10’ MPa, en la Tabla 2.1 se muestran algunas
propiedades de la aleacion de titanio grado 5, de acuerdo a la norma ASTM B348 [2].

2.3.4. Implante dental

La odontologia moderna data del siglo XX con la posibilidad de reemplazar un diente faltante
aparecieron los primeros puentes. La implantologia moderna fue posible gracias a los estudios de
Branemark en la década de1960 en Suecia. El propuso el concepto de osteointegracion de un

biomaterial metélico implantado en el hueso [7].
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Tabla 2.1. Propiedades de la aleacion Ti6Al4V grado 5, de acuerdo a la norma ASTM B348 [5].

Propiedades Aleacion de Ti Grado 5 (ASTM B348)
Resistencia a la traccion min (MPa) 895
Resistencia a la cadencia (compensacion 828

del 0.2%) minimo o rango (MPa)
Elongacion en 4D min, % 10

Reduccion de area min (estriccion), %T 25

El titanio es uno de los biomateriales méas utilizados en cirugia oral y maxilofacial. La
implantologia dental es ahora un reconocido tratamiento para la pérdida parcial o completa de los
dientes. La técnica es confiable y sustituye el uso de dentaduras postizas fijas o removibles, que

con periodo de tiempo altera los dientes adyacentes [7].
2.3.5. Postes de titanio

Los postes dentales son similares a tornillos como se muestra en la Figura 2.1. Son usados
ampliamente en la implantologia moderna, el sitio mas importante para el proceso del implante
oral es el sitio 6seo preimplantario, esto debido a la osteointegracion del implante-hueso, para

estabilidad a largo plazo.

Para colocar el implante cominmente se utiliza anestesia local, aunque también se puede usar
anestesia general, y por lo tanto el paciente no esta expuesto a dolor alguno, primero se utiliza un
taladro calibrado con el aumento del tamarfio hasta obtener la anchura adecuada del implanten, este

paso finaliza con un bloqueo del implante en el hueso con una llave dinamica [7].
2.4. Histologia del hueso
El esqueleto humano se puede dividir en dos tipos de tejidos dseo, el cortical y trabecular [6].

La calidad del hueso es importante en implantologia dental, debido que es un indicador de
viabilidad para un tratamiento, esto debido a mayor densidad y menor porosidad del hueso cortical,

tras la insercion del implante dental las calidades de hueso presentan mayor estabilidad y mayor
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anclaje. Sin embargo, el hueso cortical requiere un mayor tiempo de cicatrizacion respecto al hueso
trabecular esto debido por su cercania con la médula 6sea y el tejido hematopoyético. De acuerdo

a esto es conveniente que el sitio de implantacion tenga una calidad de hueso trabecular [8].
é
E

Figura 2.1. Diferentes tipos de implantes dentales propuestos por varias empresas. (A). ETK,
implante AestheticaTM. (B). MIS, implante C1TM. (C).TBR, implante InfinityTM. (D).
Anthogyr, implante AxiomTM. (E). Zimmer,implante Swiss plusTM. (F). Nobel Biocare,

implante Acti [7].

. Cg= D

A\

2.4.1. Propiedades mecanicas del hueso

El hueso cortical muestra una alta resistencia a la compresion debido a su alta masa por unidad de

volumen y baja porosidad (10%).

El hueso trabecular, muestra una alta porosidad, alrededor del 50-90%, esta formado por poros [9].
Por lo que presenta un bajo mddulo de Young y maxima resistencia a la compresion, se muestra en

la Tabla 2.2 algunas propiedades mecanicas de los huesos cortical y trabecular.
2.5. Rugosidad

La rugosidad de la superficie influye en el “poder de adhesion” (PA) un pardmetro utilizado para
evaluar la adhesion a largo plazo en las células en superficies con diferente rugosidad. En las
superficies con alta rugosidad favorecen la deposicion de matriz extracelular y un alto PA, mientras

que en superficies lisas encontramos un bajo PA [3].
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Tabla 2.2. Propiedades mecéanicas del hueso.

Hueso cortical Hueso trabecular
Modulo elastico (GPa) 4-39 GPa 0.2-2 GPa
Resistencia a la traccion 68.9 MPa 3.5 MPa
(GPa)
Esfuerzo de compresion 205-219 longitudinal 1.5-9.3
(GPa) 131-153 transversal
Esfuerzo de tension (GPa) 172 longitudinal 1.6-2.42

52 transversal

2.5.1. Larugosidad en los implantes dentales

Los contactos entre el tejido bioldgico y el implante dental se relaciona con las caracteristicas
topograficas superficial o la rugosidad de estos mismos, éstos los podemos clasificar dependiendo

del tamafio como se muestra en la ilustracién de la Figura 2.2 [10]:

e Dimensiones menores a un micrometro: Influye en la morfologia, orientacién, y adhesion
celular.

e Uno a cien micrometros: Se relaciona con la formacion de hueso.

e Mayor a cien micrometros: Especialmente la topografia roscada, se relaciona con el soporte y

estabilidad del implante frente a la accion mecanica.
2.6. Osteointegracion y biologia 6sea en implantologia oral

La ostointegracion “es la aceptacion y adaptacion fundamental de un implante insertado en el
hueso” Branemark introdujo el término oseintegracion en la década de los 60. El éxito dependera

de dos procesos previos: la osteoinduccion y la osteoconduccion.

La deposicion de nuevo hueso por parte de las celulas osteogénicas se le llama osteogénesis.
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e Osteoinduccion: Proceso en la cual se transforma las células precursoras en células
osteogénicas.

e Osteoconduccion: Proceso de formacion de hueso sobre la superficie del implante.

e Osteogenesis: Proceso en el que las células osteogénicas forman sitios de deposicion de nuevo

hueso.

Figura 2.2. Las tres escalas de modificacion en la superficie de un implante dental [10].

La osteogénesis se clasifica por:

e Osteogénesis a distancia: El tejido 6seo se va formando desde la superficie del hueso.

e Osteogénesis de contacto: El tejido dseo se va formando desde la superficie del implante.

Es decir, la formacién del hueso sucede en dos direcciones, desde la superficie del hueso hacia el

implante y desde la superficie del implante hacia el hueso circundante.

La colonizacion por las células de origen mesenquimal, sobre la superficie del implante, esta
colonizacion (denominada osteoconduccion) corresponde a la formacién de hueso sobre una
superficie de material bioactivo (dependiendo de la biocompatibilidad y sus caracteristicas

superficiales) [10].
2.6.1. Cicatrizacion y tipo de anclaje de los implantes dentales

Debido a las células osteoprogenitoras que colonizan la superficie del implante, se forma una
interfase entre los tejidos que lo rodean y el implante.
13



Programa de Maestria en Metalurgia y Ciencias de los Materiales Instituto de Investigacion en Metalurgia y Materiales, UMSNH
Plan de Estudios y Normas Complementarias PNPC-0185

Este contacto puede ser de dos tipos:

¢ El contacto con el tejido duro o hueso: Este contacto forma una matriz extracelular de union que
incrementa con el tiempo, promueve la fijacion del implante gracias a su mineralizacion.

e El contacto con el tejido fibroso suave: Las células epiteliales forman un collar alrededor del
implante y crea una capa de tejido conectivo pero vascularizada en las cercanias de la superficie

del implante y a partir de la cual comienza la regeneracion tisular.

La macrotopografia, es decir, el disefio acanalado del cuerpo del implante se relaciona con la

resistencia esfuerzos y la estabilidad inicial.

La microtopografia (tratamiento superficial) proporciona a la superficie del implante un sistema
similar al dejado por el frente de reabsorcion de osteoclastos en la superficie del hueso. Este sistema
superficial permite que la linea de cementacidn producida por los precursores osteoblasticos se

entrelaza con la superficie del implante y asegure la formacién del nuevo hueso [10].
2.7. Bioceramicos

Los materiales ceramicos son compuestos refractarios, policristalinos, generalmente inorganicos,
que incluyen silicatos, 6xidos metalicos, carburos y varios hidruros, sulfuros y seleniuros
refractarios. Dentro de los bioceramicos encontramos la alimina, la circonia, vidrio bioactivo,
hidroxiapatita, fosfatos de calcio reabsorbibles, estos materiales se utilizan para rellenar defectos
6seos, materiales de reparacion de raices, materiales de relleno apical, sellado de perforaciones,
etc. Los bioceramicos tienen ventajas como biocompatibilidad, no toxicidad y también son bio-
inertes aparte de ser antibacterianos, tienen capacidad para funcionar como tejido humano o ser

reabsorbibles y estimular la regeneracion de los tejidos naturales [11].
2.7.1. Alumina

La alumina u oxido de aluminio (Al2O3) tiene una fase o y su red cristalina es una estructura
hexagonal compacta de iones de oxigeno en la red, cada cation de aluminio (AI**) esta rodeado por
aniones de oxigeno (0?%), éstos forman dos triangulos regulares en ambos lados. También
encontramos la alimina en fase y metaestable con una estructura cristalina ctbica, se forma por

cristalizacion de soluciones acuosa o deshidratacion de hidroxido de aluminio [12].
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Para convertir la alimina y en alimina a se necesita una temperatura superior de 1000 °C con
temperatura de 1450 °C para completar la recristalizacion, algunas de sus propiedades se pueden

encontrar en la Tabla 2.3.

La alumina es un cerdmico con propiedades de alta dureza y resistencia a la abrasion, algunos

Oxidos comunes pueden estar en la alimina como como contaminantes y aditivos [3].

Tabla 2.3. Propiedades de la alimina [15].

Propiedades a-Al203
Densidad (g/cm?) 3.99
Punto de fusion (Tm)(°C) 2054
Resistencia maxima, (MPa) 282
Madulo elastico (GPa) 365-393
Dureza Vickers (HV) 20.6-29.4
Dureza Mohs (HM) 9

La alumina dentro del campo de los biomateriales con respecto a sus propiedades cuenta con
excelentes propiedades mecanicas para aplicaciones odontoldgicas y ortopédicas, los biomateriales
a base de alimina han logrado un gran interés entre los especialistas biomédicos. Las propiedades
mecanicas de la alimina dependen de la presencia de defectos [13], las propiedades de flexion
tienen una dependencia no lineal, inversa de la porosidad, la cantidad y la interconectividad de los
poros son factores que influyen en la fatiga de la alimina [12], otros factores son los aditivos que
juegan un papel importante en la estabilidad mecanica en los biomateriales a base de alimina. El
oxido de calcio reduce la resistencia de los biomateriales a base de alimina, la silice previene la
densificacion y promueve el crecimiento de granos durante el proceso de sinterizacion, lo que

aumenta la fractura por fatiga [14].
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2.7.2. Biovidrio 45S5

El biovidrio 45S5 tiene una capacidad sobresaliente para adherirse a huesos y tejidos blandos, su
conjunto Unico de propiedades, como una biocompatibilidad, un comportamiento bioactivo
excepcional y caracteristicas antibacterianas lo hacen un material eficiente para aplicaciones
médicas. El primer vidrio bioactivo, fue inventado por el profesor Larry Hench en 1969 este vidrio,
conocido como vidrio bioactivo 45S5 con la composicion quimica de 45% SiO2, 24.5% Na2O,

24.5% CaO y 6% P20s, en peso se une quimicamente a los tejidos circundantes [3].

En cuanto a la bioactividad, el vidrio 45S5 es insuperable en comparacion con otros vidrios
bioactivos, varios estudios han apuntado ampliamente a destacar su interaccion con moléculas y

celulas en condiciones biolégicas [3,16].

La bioactividad del vidrio 45S5 es debida principalmente a la composicion quimica que incluye
bajo contenido de SiO, (menor que 60 mol %), alto contenido de Na>O y CaO con una proporcion
controlada de CaO/P20s. El vidrio expuesto en condiciones bioldgicas, muestra la formacion de
una capa de carbonato de hidroxiapatita sobre la superficie del vidrio estimula las conexiones entre
la superficie del y los tejidos duros y blandos circundantes, a su vez la formacion de la capa de
carbonato de hidroxiapatita es causada por reacciones consecuentes en la superficie de vidrio

bioactivo implantado. Las etapas de la formacion de la capa de apatita son:

e En la primera etapa, los iones alcalinos y alcalinotérreos (Na* y Ca?*) se difunden desde la
estructura del vidrio al medio circundante gracias a un proceso de intercambio i6nico, como
resultado el, H" o H3O entra en el vidrio (su estructura) desde el medio. En ese estado, un
aumento en el pH ocasiona una disociacion gradual de los enlaces de Si-O-Si.

e En la segunda etapa, ocurre la liberacion de iones de silicio al medio y sucede también la
formacion de silanoles (grupo de Si-OH) en la superficie del vidrio.

e En la tercera etapa se forma una capa de gel de silice en la superficie del vidrio causada por la
condensacion de los grupos silanol.

e En la cuarta etapa la difusion simultanea de iones Ca?* y (PO4)* proporciona una capa amorfa
de fosfato de calcio y carbonato célcico sobre la capa de gel de silice.

e En la quinta etapa la capa amorfa antes mencionada cristaliza y tanto el fosfato célcico
(generalmente como hidroxiapatita carbonatada) y el carbonato célcico (generalmente como

calcita) comienza a cristalizar en la superficie del vidrio.
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Gracias a la formacidn de la capa de apatita sobre la superficie del vidrio se activan los factores de

crecimiento y las consiguientes respuestas de las células.

La disolucion gradual de los vidrios bioactivos va acompafiada de la formacion de una matriz
extracelular que se encarga de formar tanto la fase cristalina como el colageno en la superficie del
vidrio [3].

2.8. Deposicion electroforética

Para la obtencion de recubrimientos de materiales ceramicos por méetodos de electrodeposicion en
la mayoria de los casos se utiliza dos métodos; electroforesis (EPD) o electrolitico (ELD), que se

definen de la siguiente manera:

e EPD: Mecanismo que a través de un campo eléctrico creado por dos electrodos, particulas
cargadas de una suspension coloidal son transferidas a uno de los electrodos para su deposicion.
e ELD: Mecanismo que produce particulas coloidales en reacciones catddicas para su posterior

deposicion.

Para el método EPD el equipo necesario no requiere grandes inversiones, consiste en una celda
electroforética conformada por un recipiente en el cual se introduce la suspension coloidal o
electrolitos, y dos electrodos, un contraelectrodo y un electrodo de trabajo en el cual se deposita la

pelicula.

Una suspensién para EPD es un sistema complejo, en el que cada componente tiene un efecto
importante sobre la eficiencia de la deposicion. Es muy importante obtener suspensiones bien

dispersas y estables [17].

Dentro de las variables de proceso en la EPD tenemos dos tipos de parametros: 1) de la suspension
y 2) los parametros que califican todo el proceso [18].

1) Pardmetros de suspension:

e Tamario de particula.

o Constante dieléctrica, conductividad y viscosidad de la suspension.
2) Parametros que califican todo el proceso:

e Efecto del campo eléctrico aplicado.

e Efecto del tiempo de deposicion.

e Conductividad del sustrato.
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La superficie de las particulas de la suspension coloidal puede estar cargadas, la carga depende de
gran medida del pH del medio. Para valores bajos de pH (&cidos) se tiene una carga positiva,
mientras que para valores altos (bases) se tiene cargas negativas. En medios &cidos las particulas

se cargan de acuerdo a la reaccion 1.
M-OH + H" —> M-OH---H reaccion 1.
Estas reacciones producen iones hidroxilos necesarios para la hidrolisis.

Las reacciones catodicas son de las reacciones quimicas mas importantes que se lleva a cabo en el

proceso, que incluye la reduccion del agua y la formacion de moléculas de oxigeno.
2H20 + 2" —>H2 + 20H"  reaccion 2.
O2 + 2H,0 + 4e" —>40H"  reaccion 3.

Principalmente se generan dos tipos de fuerzas en el mecanismo de deposicidn, fuerzas de repulsion
de la doble capa y atraccion van der Waal. Sin embargo fuerzas de otros origenes (campo eléctrico,
las reacciones de los electrodos, etc.) también pueden actuar entre las particulas coloidales, que
influyen en la estabilidad de la pelicula [17].

En la técnica ELD y en algunos casos en la técnica EPD, en las reacciones catddicas a pH bajos,
varias especies catidnicas son hidrolizadas para formar particulas coloidales de 6xidos, hidréxidos
0 peroxidos. Las reacciones de hidrolisis dan como resultado la acumulacion de particulas
coloidales cerca del electrodo, la formacion del deposito es causada por el proceso de hidrolisis y

condensacion [17].

El interés en la técnica EPD se debe a que los recubrimientos se obtienen con un espesor muy

uniforme y la velocidad de depoésito es constante.
2.9. Corrosion

En del estudio de los biomateriales metalicos, excepto los metales biodegradables, ha sido “cuanto
mas resistentes a la corrosion, mas biocompatibles” [19]. Diversos mecanismos de corrosion
pueden provocar el aflojamiento y el fracaso del implante [20]. Es ampliamente estudiado el
comportamiento frente a la corrosion de los materiales de implantes metalicos, para asegurar su
calidad, en el anélisis de recuperacion de implantes y el analisis de fallas. Los componentes mas

influyentes en la corrosion de los implantes “in vivo” son las sales disueltas. Los iones de cloruro

18



Programa de Maestria en Metalurgia y Ciencias de los Materiales Instituto de Investigacion en Metalurgia y Materiales, UMSNH
Plan de Estudios y Normas Complementarias PNPC-0185

(y otros haluros) aumentan la corrosién de casi todos los metales e interfieren con muchos métodos

de proteccion contra la corrosion [19].

Dos factores importantes que afectan el comportamiento frente a la corrosion en los materiales son
la temperatura y el pH. Los fluidos corporales tienen una temperatura de 37 °C en condiciones
normales. Se puede considerar como una temperatura constante a lo largo de la vida de un implante

con respecto a la corrosion [21].

Un gréafico de potencial-corriente se conoce como curva de polarizacion. La aplicacion de la técnica
de polarizacion, es muy exitosa para la evaluacion de la velocidad de corrosion, en el caso limite
(aproximaciones) se produce la ecuacion para las pruebas de corrosion, la extrapolacién de Tafel
[21].

2.9.1. Extrapolacion Tafel

La extrapolacion Tafel nos permite determinar la densidad de corrosion (lcorr), es directamente
proporcional a la velocidad de corrosion por otro lado el potencial de corrosion (Ecorr) es el
potencial de circuito abierto (representa el estado estacionario pero no el de equilibrio). Cuanto
mayor sea Ecorr y menor lcorr, mejor sera el comportamiento frente a la corrosion del material.
Las curvas de polarizacion potenciodinamicas (LSV por sus siglas en inglés “Linear Sweep
Voltammetry”) contienen un segmento anddico y otro catddico, como se observa en la Figura 2.3
a), el potencial de corrosion y la densidad de corriente de corrosién se determinan a través de la

extrapolacion de Tafel de la porcion de linea recta, que se muestra en la Figura 2.3 b) y c).

La cantidad de metal eliminado por la corrosion se calcula a partir de la Ley de Faraday ecuacion
2.1

W = jeorrAtMnF (2.2),

donde w es la masa corroida (g), M es la masa atomica del metal (g mol™), t es el tiempo (s), A es
el area superficial expuesta (cm?), F la contante de Faraday.

También se puede calcular la intensidad de corrosion (IC) se expresa en unidades de gcm= st

como se muestra en la ecuacién 2.2

Cl = jcorrMnF (22)
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2.10. Revision del estado del arte

Instituto de Investigacion en Metalurgia y Materiales, UMSNH
PNPC-0185

Se ha realizado varios estudios sobre las complicaciones relacionadas con los implantes dentales,

de las complicaciones mas frecuentes, se encuentran la pérdida del implante, esto debido a mayor

parte por el desgaste del material protésico, seguido por la fractura de la estructura, el material mas

elegido para los implantes dentales son de titanio [22,23].
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Figura 2.3. Curva Tafel para reacciones anodicas y catddicas ilustrando la densidad de corriente

de corrosion en el potencial de corrosion.
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Una de las importancias que es elegido el titanio como material para implantes dentales aparte de
sus propiedades, por su biocompatiblidad y su bajo costo, es por la capa pasiva estable de éxido,
que ofrece una resistencia a la corrosion, sin embargo se han realizado estudios de recuperacion de
implante [24] de titanio y aleacion de titanio indicando que la pelicula pasiva de 6xido (4-6 nm de
grosor) poseen propiedades mecanicas deficientes y podrian romperse a muy bajas temperaturas,
tensiones de cizallamiento, o por frotamiento contra los tejidos blandos [25] lo que podrian

provocar el aflojamiento y falla del implante.

La preocupacion de las protesis de titanio y sus aleaciones es la lixiviacion de V' y Al que podria
causar diversos problemas de salud cuando la concentracion de estos iones supera el nivel umbral
[26].

Se han realizado estudios para mejorar las proétesis de titanio y sus aleaciones desde mejorar su
capa pasiva con tratamientos térmicos [27], hasta recubrimientos para mejorar sus propiedades
mecénicas o/y darle un caracter biocompatible, entre algunas técnicas de recubrimientos se
encuentran, inmersion sol-gel, deposicién de capa atdmica (ALD), pulverizacion de plasma,
deposicion electrolitica de plasma catodica, deposicion electroforética, entre otros [28-37], cada

una de las técnicas tiene sus propios méritos y limitaciones.

Para mejorar las propiedades como la resistencia a la corrosion o inhibir la liberacion de atomos de
la aleacidn de titanio, se ha optado por recubrimiento de materiales bioinertes como la alimina, al
ser un material de bajo costo y por sus propiedades, se han optado para alargar la vida del implante,
incluso en aleaciones de NiTi con memoria de forma (SMA) utilizados en los campos biomédicos
debido a su excelente efecto de memoria de forma, superelastica, propiedades biomédicas y
rendimiento frente a la fatiga [31, 32]. Sin embargo se han realizado estudios sobre recubrimiento

de alumina para determinar su bioactividad, comprobando una nula propiedad de bioactividad [33].

Se han realizado recubrimientos bioactivos, para mejorar la bioactividad de los implantes, en
especificos recubrimientos bioceramicos, como recubrimientos de hidrioxiapatita, biovidrio 45S5
entre otros, para modificar la superficie y mejorar la osteointegracion, incluso obteniendo una

mejora en el aumento a la resistencia a la corrosion [28,35].

Otra alternativa para mejorar las propiedades como la resistencia a la corrosion o inhibir la

liberacion de atomos de la aleacidn de titanio y mejorar la osteointegracion, es con un doble
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recubrimiento, utilizando como capa intermedia un bioceramico inerte, y sobre esta superficie

realizaron un recubrimiento bioactivo como el biovidrio 45S5 o hidroxiapatita [4,29].

La deposicion electroforética es una técnica versatil y ofrece varias ventajas, como un aparato
simple, tiempo de procesamiento corto, pocas restricciones en la forma del sustrato y
procesamiento a temperatura ambiente. Se tienen muchos estudios para obtener recubrimientos por
deposicién electroforética sobre varios sustratos metélicos. Pero se tienen pocos estudios que
hablen del mecanismo de electrodeposicion usando electrolitos acuosos de sales basados en

electrosintesis de particulas de hidroxidos metalicos [28,36].

El modelo de anclaje quimico de acuerdo a Machado y de Azevedo Lopez [4,28,36], inicia desde
reacciones de hidrolisis y condensacién que se llevan a cabo entre la suspension precursora de los
recubrimientos y el sustrato metalico (M), por otro lado el sustrato esta cubierto por una capa pasiva
para el caso del titanio y sus aleaciones, la capa pasiva de TiO3, esta capa pasiva reacciona con el
agua debido a la atraccion del OH" y el titanio por diferencia de densidad de cargas, formando una
monocapa de hidroxido sobre el sustrato. Por otro lado los grupos hidroxilos ligados a los
elementos Z (Z elemento quimico) presentes en la suspensién coloidal son ligados a la superficie
del metal por medio de la pelicula de TiO2, formando un hidrogel de hidréxido de Z, durante el
secado y el tratamiento de sinterizacion térmica, reacciones de condensacion se lleva acabo.
Puentes oxo (Z-O-M) son creados por la eliminacién del agua, lo que lleva a la formaciéon de la
pelicula que estd anclada quimicamente al sustrato, lo que resulta en un recubrimiento bien
adherido. Las reacciones catddicas y la tasa de generacion de OH™ son determinantes en los
procesos de electrodeposicion, asi como la evolucion de hidrogeno, pueden complicar e inevir la

deposicion del recubrimiento.

En lo anterior se ha resaltado la importancia sobre el estudio de los biomateriales para implantes
dentales y de algunos trabajos que se han realizado en los ultimos 5 afios. Los recubrimientos de
alimina son buenos candidatos para mejorar la resistencia a la corrosion, pero carece de
bioactividad. La técnica utilizada para el recubrimiento es ideal para un recubrimiento homogéneo
sobre el sustrato en forma y simulando un poste dental. No se encontrd trabajos donde se estudie

recubrimiento bicapa nanoestructurado de biovidrio 45S5/Al,0x.
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo experimental que se realizO para obtener los sistemas AlLO3/Ti6AI4V y
45S5/Al,03/Ti6AI4V se muestra mediante el diagrama de la Figura 3.1, que se explica

detalladamente en 4 etapas.

3.1. Materiales de estudio:

Como sustrato se utiliz6 una varilla de titanio Gr 5, ASTM B348, aleacion Ti6Al4V.
Para el biovidrio 45S5 se utilizaron los siguientes reactivos:

e Tetraetil ortosilicato, TEOS (SiCgH2004, ALDRICH) con un peso molecular de 208.33 g/mol
una densidad de 0.933 g/ml y una pureza del 99.0 %.

e Tretilfosfato (CeH1504P, ALDRICH) con un peso molecular de 182.15 g/mol una densidad de
1.072 g/ml y una pureza del 99.8 %.

¢ Nitrato de sodio (NaNOs, J.T.BAKER) con un peso molecular de 84.99 g/mol y una pureza del
99.0 %.

¢ Nitrato de calcio (Ca(NO3),*4H,0O, MEYER) con un peso molecular de 236.15 g/mol y una
pureza del 99.0 %.

e Acido nitrico (HNOs, SIGMA ALDRICH) con un 68% de pureza una densidad de 1.423 g/mol.

e Agua ionizada.
Se utilizaron los siguientes reactivos como precursores de la alumina:

e Como precursor organico se usa el tri-sec-butoxido de aluminio (Al(OC4Hg)s, Sigma-Aldrich).
¢ Alcohol butilico (C4aHgOH, Sigma-Aldrich).
e Acido nitrico (HNOs, Sigma-Aldrich).

3.2. Primera etapa: Preparacion del sustrato

De la varilla de Ti6Al4V, se obtuvieron cilindros (postes) con dimensiones de 1.5 cm de largo por

6 mm de didmetro.

Para cada muestra, se limpio su superficie de manera rigurosa, con jabon industrial, acetona, para
después tratarlo a bafio ultrasonico en NaOH a 10 M durante 30 min, posteriormente se dejo 24 h
en solucion (NaOH a 10 M), antes de usarse se tratd a bafio ultrasénico (15 min) para eliminar

cualquier especie indeseada y se enjuagd en agua desionizada.
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Sistema biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V

Sustrato

Sol-Gel

Deposicion

AlLOs3/Ti6AlI4V 45S5/Al205/Ti6AI4V

T. Térmico T. Térmico

500, 600 °C 500, 600 y 750°C

Caracterizacion

estructural

Ensayos

electroauimicos

Figura 3.1. Diagrama de flujo del desarrollo experimental.

3.3. Segunda etapa: Preparacion de los recubrimientos
3.3.1. Preparacion de los recubrimientos Al,Os/Ti6AI4V
Para las mediciones del potencial zeta se utilizd el equipo NanoBrool 90Plus Zeta para el analisis

de la estabilidad de la suspension coloidal. La suspension se utilizd para hacer los recubrimientos
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mediante deposicion electroforética coloidal, utilizando bajos voltajes y tiempos cortos de
deposicidn, se fabrico una celda como se muestra en la Figura 3.2 que consta de un cilindro hueco
de Ti6Al4V como contra electrodo (anodo), mientras el poste de Ti6Al4V funciona como
electrodo de estudio (catodo), la celda cuenta con un tornillo que hace de conexion con el poste,
siguiendo un diagrama comun para una celda EPD como se ha descrito en investigaciones previas
de equipo de trabajo [4,37].

Figura 3.2. Celda electroforética empleada en la sintesis de las peliculas de alimina y biovidrio
45S5.

La suspension coloidal tiene una concentracion de 0.8 M y pH de 6 aproximadamente, se agreg6
HNO3 (al 36%) para obtener un pH aproximado de 2, después se transfirio de inmediato a la celda
electroforética para electro sintetizar los agregados coloidales donde la primera capa de
recubrimiento fue creada por el método electrolitico por el complejo hidrogel cercano a la interfaz
del sustrato después los agregados coloidales mas lejanos migraron al electrodo (catodo) de
acuerdo al método EPD, donde el complejo (hidrogel) se condensé y se depositd
electroquimicamente sobre el poste de Ti6Al4V. Los electrodos se conectaron a una fuente de
alimentacion Keithley 2220G-30-1, que tiene una capacidad de hasta 30 V, con una densidad de
corriente de 1.5 A, los tiempos de electrodeposicion fueron 5y 8 min. Una vez que se depositaron
los recubrimientos de complejo hidréxido de aluminio, las muestras fueron tratadas térmicamente
a 500 y 600 °C, en la Tabla 3.1 se muestran las variables y nimeros de experimentos. Para todas

las muestras, el calentamiento y la velocidad de enfriamiento fueron de 5 °C/min. El ciclo térmico
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consistio en calentar hasta una temperatura de 100 °C durante 60 minutos seguido de un
calentamiento hasta la temperatura de tratamiento térmico especifico para cada recubrimiento
durante 120 min, la configuracion del tratamiento térmico se muestra en la Figura 3.3.

Tabla 3.1. Disefio experimental factorial 2° para la deposicion electroforética para la alimina, las
variables de entradas fueron: tiempo de deposito, voltaje y temperatura de sinterizado.

Variables Nivel bajo (-1) Nivel alto (+1)

A = Tiempo de deposito 5 min. 8 min.

B = Voltaje 3V 5V

C = Temperatura de sinterizado 500 °C 600 °C

Experimentos

Combinaciones A B C
A53500 -1 -1 -1
A83500 +1 -1 -1
A55500 -1 +1 -1
A85500 +1 +1 -1
A53600 -1 -1 +1
A83600 +1 -1 +1
A55600 -1 +1 +1
A85600 +1 +1 +1

3.3.2. Preparacion de las suspensiones de biovidrio 45S5

Se prepard la solucién precursora del biovidrio como sigue; a partir de una solucion acuosa de
acido nitrico a 0.1 M como catalizador a un pH aproximado de 1, se disolvieron los precursores
de la siguiente manera: 45% tetraetilortosilicato, 6% de tretilfosfato, 24.5% nitrato de sodio y
24.5% de nitrato de calcio, fueron afiadidos a la solucién de uno a uno con intervalo de 45 minutos
como se ha descrito anteriormente por equipo de trabajo. Después de las reacciones de hidrdlisis y

condensacion, se forman complejos hidroxilos permitiendo la obtencion de la suspension coloidal.
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Figura 3.3. Configuracion del tratamiento térmico para los recubrimientos de Al2Os.

3.3.3. Preparacion de los recubrimientos bicapa biovidrio 45S5/Al,03/ Ti6Al4V

La deposicion a temperatura ambiente se llevo a cabo en una celda electroforética (Figura 3.2),
conectada a una fuente de poder Keithley 2220G-30-1. Una vez realizado el deposito del hidrogel
de aluminio se seco a 100°C por una hora, y se obtuvo una estructura amorfa. La obtencion de la
segunda capa sobre los grupos Al-OH, parti6 de la suspension coloidal precursora del biovidrio
45S4 colocada en la celda electroforética mientras que el depdsito se realizé a diferentes
condiciones. Se realiz6 un disefio experimental fraccionario 2° para determinar las mejores
condiciones del deposito. Las variables de entrada fueron el tiempo y voltaje de depdsito, asi como
la temperatura de tratamiento térmico de la sinterizacion de los depositos bicapa. Las variables de
salida fueron: morfologia y uniformidad del depdsito. Los recubrimientos bicapa de las muestras
obtenidas fueron realizados mediante tratamiento térmico a 500, 600 y 750°C en la Tabla 3.2 se
muestra las variables y nimeros de experimentos. La velocidad de calentamiento, el tiempo de
permanencia y la velocidad de enfriamiento fueron constantes para todas los postes como se

muestra en la Figura 3.4 [4].
3.4. Tercera etapa: Caracterizacion estructural de los recubrimientos

e Para la obtencion de difractogramas de rayos-X, se utilizé un difractometro modelo D2
PHASER de la marca BRUKER, con un angulo de 20-100° dos teta, tiempo de barrido 1s y con

un incremento de 0.02° y una radiacién monocromatica de Cu Kao.
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o Para la microscopia electrénica de barrido, se utilizd un microscopio JEOL modelo JSM 7600F,
con un voltaje de 1.5y 15 kV ACC. En los sistemas de Al20s/Ti6Al4V y 4555/ Al,O3/Ti6AI4V,

tratados térmicamente a las temperaturas y tiempos antes mencionados.

Tabla 3.2 Disefio experimental factorial 22 para la deposicion electroforética del biovidrio 4555
sobre el sistema Al2Os/Ti6Al4, las variables de entradas fueron: tiempo de depdsito, voltaje y

temperatura de sinterizado.

Variables Nivel bajo (-1) Nivel alto (+1)
A> = Tiempo de deposito 3 min 5 min
B2 = Voltaje 275V 3V
Cz = Temperatura de sinterizado 500 °C 600 °C
Cz = Temperatura de sinterizado 750 °C
Experimentos
Combinaciones Az B2 Cz
B32.75500 -1 -1 -1
B52.75500 +1 -1 -1
B33500 -1 +1 -1
B53500 +1 +1 -1
B32.75600 -1 -1 +1
B52.75600 +1 -1 +1
B33600 -1 +1 +1
B53600 +1 +1 +1
B32.75750 -1 -1 +1
B52.75750 +1 -1 +1
B33750 -1 +1 +1
B53750 +1 +1 +1

3.5. Cuarta etapa: Pruebas Electroquimicas

La resistencia a la corrosion se realizo mediante ensayos electroquimicos en una celda configurada

con tres electrodos con un potenciostato “potentiostat SRS EC301” conectada a una computadora.

Se utilizé un electrodo de platino como electrodo auxiliar, un electrodo de cloruro de plata saturado
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como electrodo de referencia, y las muestras de los recubrimientos como electrodo de trabajo con
una distancia de separacion de 1 cm entre electrodos. El electrolito de la celda consistié en una
solucion de saliva artificial aireada con un pH de 7.4, a 37 °C. La composicion de saliva artificial
en g/l de solucion (de acuerdo con la ficha técnica VIARDENRM), es de NaCl, CaCl,, MgCly,
KH2PO4, KCI, NaF, CsH1406 y CsH120s5 con una composicion de 0.42, 0.296, 0.05, 0.34, 1.2, 0.42,
30y 10 g/l respectivamente. Las pruebas potenciodinamicas fueron realizadas de un potencial de -
2 a 3V vs potencial de circuito abierto (del inglés OCP) con una velocidad de barrido de 15 mVs
! La intensidad de corriente de corrosion (icorr) se determind en funcion de las pruebas de

resistencia a la polarizacion lineal (LPR). Las tasas de corrosion se calcularon usando la ley de

Faraday.
120 min

— / *(:min
= 600°C 120 min
= A0 min
-_f—_' S mm
g 00°C 120 min S*Cimin
ks
- N S'Chmim . .

16007 60 mn AUCUman

AUCAnin

Tiempo {(minulos)

Figura 3.4. Configuracion del tratamiento térmico para los recubrimientos de biovidrio 45S5.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

Para determinar si un recubrimiento sobre un sustrato es adecuado, es necesario conocer sus
propiedades fisicas y quimicas, como es el coeficiente de expansion térmica del recubrimiento y

del sustrato o el modulo elastico de los materiales de estudio.
La expansion térmica de los materiales de estudio son:

e Ti6AI4V: 10.4 X10® °C,
e 7-Al,03: van desde 8.5-10 X10° °C,
e Biovidrio 45S5: 1415 X10° °C™,

La forma de adhesion del recubrimiento sobre el sustrato por el método utilizado en esta
investigacion, comienza con el proceso sol-gel, donde el complejo precursor hidréxido de aluminio
(hidrogel) se condensa y se deposita electroquimicamente sobre el sustrato (Ti6Al4V). La
formacion del recubrimiento consiste en la formacion de capas donde hay una capa muy fina por
debajo de la capa superior llamada capa inferior, esta capa es de grosor nanométricas, de acuerdo
a la literatura su estructura tiene un gran nudmero de limites de grano que disipan tensiones

residuales provocadas por esfuerzos residuales [4,38].
4.1. Caracterizacion estructural del poste de Ti6AI4V

Por medio de microscopia electronica de barrido (MEB) de emision de campo (por sus siglas en
inglés SEFEM) se obtuvieron las micrografias del sustrato de aleacién de titanio Ti6Al4V, los
recubrimientos de alimina (Al20s3) y biovidrio 45S5/Al>03 sobre los postes (Ti6Al4V). En la
Figura 4.1 se muestra la micrografia del sustrato de referencia (Ti6Al4V) y los picos caracteristicos
de laaleacion (Ti, Al, V) mediante microandlisis EDS, el sustrato de referencia no tiene tratamiento
de deposicién o sinterizado térmico, a magnificaciones de 1 000X y 40 000X, se muestra una
superficie no lisa, con lineas paralelas en su mayoria. Todo sustrato o pieza, tiene un tratamiento
riguroso de limpieza que consiste en una limpieza con jabon industrial, acetona y bafo ultrasonico
en NaOH con una concentracion de 10 M durante 30 min. Esto debido a la importancia y la
influencia de la superficie en el momento de adherencia de los recubrimientos y las condiciones de

electroforesis.

Los resultados de difraccion de rayos-X (DRX) de la aleacion Ti6Al4V se muestran en la Figura
4.2, el patron correspondiente a la Figura 4.2 pertenece a los picos caracteristicos de la fase
hexagonal de la aleacion con ficha técnica JCPDS #74-4578.
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Figura 4.1. Microgréfica SEFEM de la muestra de Ti6Al4V sin tratamientos de deposicion o
sinterizado térmico, magnificaciones de 1 000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra

el EDS con los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion Ti, Al y V.

4.2. Caracterizacion estructural del recubrimiento de alimina

Se utilizan tres clases de precursores para la formacion de alimina por medio de la técnica sol-gel,
para la preparacion de soles cristalinos son utilizados: (1) sales de alimina inorgéanica y (2)
hidréxido de aluminio (bayerita) o hidréxido de 6xido de aluminio (boehmita), y (3) alcdxidos de
aluminio, estos ultimos fueron empleados en este trabajo para la suspension coloidal, utilizada para
la deposicion electroforética. La consecuencia de una alta reactividad de los alcoxidos de aluminio,
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trae a menudo la adicion de agentes quelantes para controlar tanto la tasa de hidrélisis como la de
policondensacién, el isopropdxido de aluminio y el sec-butoxido de aluminio son frecuentemente
utilizados para obtener geles monoliticos de gran area superficial con estructura cristalina [39]. La
importancia de la suspension para la técnica EPD, es cuestion de compromiso, la influencia del
tiempo después de la preparacion de la suspension y antes de la deposicion es un factor importante
(2-5 minutos), incluso el control de la humedad en el ambiente es un factor a considerar a la hora
de preparar la suspension para la deposicion electroforética. La importancia de las variables de
deposicion electroforética que dependen de todo el proceso, son el voltaje y el tiempo de depdsito,

siendo el voltaje el que controla el campo eléctrico generado entre los electrodos.
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Figura 4.2. Patrén de difraccion de rayos X de la aleacion Ti6AI4V sin tratamientos de

deposicion o sinterizado térmico.

Los resultados de difraccion de rayos X para los recubrimientos de alimina tratados térmicamente
a 500y 600 °C se muestran en la Figura 4.3. Los patrones obtenidos par los recubrimientos A85500
y A85600 indican que a temperaturas de 500 y 600 °C, la estructura cristalografica del
recubrimiento corresponde a y-Al>Oz. Se han reportado dificultades a la hora de identificar las fases
de la alumina tratadas térmicamente a diferentes temperaturas por medio de DRX por el método
sol-gel [40], considerando la dificultad de percibir los patrones de DRX para recubrimientos con

espesores delgados, en la Figura 4.3 se muestra un cambio en la intensidad de los picos, con el pico
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de mayor intensidad a 38.4 y otro de menor intensidad 42.5 °, para los recubrimientos de alimina
tratadas a 500 y 600 °C [40].
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Figura 4.3. Patron de difraccion de rayos X de los recubrimientos de alumina con sinterizado
térmico a 500 y 600 °C.

En las Figuras 4.4 y 4.5 se muestra micrografias a través de MEB de emision de campo,
composicion quimica mediante un microanalisis EDS y mapeo quimico por EDS para la muestra
A83500, la cual tiene como variables de dep6sito 8 minutos con un voltaje de 3 V, con un
sinterizado térmico de 500 °C. En la Figura 4.4 se observa a magnificacion de 1 000X, un depésito
uniforme y bien adherido, siguiendo la morfologia del sustrato. En la parte superior derecha de la
Figura 4.4 se observa a magnificacion de 40 000X una superficie sin caracteristicas y sin granos
bien definidos, una capa superficial sin defectos estructurales y homogénea, en la composicion
guimica mediante un microanalisis EDS, se muestran los picos caracteristicos de la aleacién vy el
recubrimiento de Al>O3z, debido a que para la aleacién los picos caracteristicos coinciden con los
picos caracteristicos del recubrimiento de Al2Os (A, O), no se distingue una diferencia y es muy
similar al microanalisis EDS de la Figura 4.1 correspondiente al sustrato sin recubrimiento. La
Figura 4.5 se observa un mapeo quimico por EDS (mapeo elemental por EDS) de la muestra

A83500, con magnificacion de 20 000X, no se distingue el recubrimiento, esto debido que se
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notaria mayor intensidad para el elemento Al y O, y menos intensidad para los otros elementos (Ti,

V), lo que pronostica un recubrimiento de grosor nanométrico.

A83500
Ti

Figura 4.4. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A83500, recubrimiento de
Al>03 a magnificaciones de 1000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con
los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al20Os.

Las Figuras 4.6 y 4.7 se muestran micrografias a través de MEB de emision de campo y mapeo
quimico por EDS de la muestra A53500, con variables de depdsito de 5 minutos con un voltaje de
depdsito de 3 V y sinterizado térmico de 500 °C, siendo la Unica diferencia de la muestra A83500
(Figura 4.4), la variable del tiempo de depdsito (5 y 8 minutos, respectivamente). En la Figura 4.6
se muestra a magnificacion de 1 000X, un depdsito uniforme y bien adherido, siguiendo la
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morfologia del sustrato, a una magnificacion de 40 000X muestra una superficie similar a la

muestra de referencia (Figura 4.1, a una magnificacion de 40 000X), al contar con un tiempo menor

.
e O

Figura 4.5. Micrografias SEFEM de emision de campo, para mapeo quimico por EDS de la

muestra A83500 correspondiente.
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de deposito se estima un grosor menor del recubrimiento, de acuerdo a estudios sobre procesos
electroforéticos [36], en la composicion quimica mediante un microandlisis EDS (parte inferior de
la Figura 4.6), se observa los picos caracteristicos de la aleacion y el recubrimiento de Al>Os,
debido a que para la aleacion los picos caracteristicos coinciden con los picos caracteristicos del
recubrimiento de Al>Oz (A, O) no se distingue una diferencia y es muy similar al microanalisis
EDS de la muestra de referencia y la muestra A83500 (Figura 4.1 y 4.4 respectivamente). En la
Figura 4.7, para el mapeo quimico por EDS (mapeo elemental por EDS) de la muestra A53500, a
magnificacion de 20 000X, se muestra un recubriendo sin caracteristicas, esto debido que se notaria
mayor intensidad para el elemento Al y O, y menos intensidad para los otros elementos (Ti, V), lo

que pronostica un recubrimiento de grosor nanomeétrico.

BN 100nm
X 40,000

A53500
) Ti

Figura 4.6. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A53500, recubrimiento de
Al203 a magnificaciones de 1000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con
los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al2Os.
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Resaltando la importancia que la deposicion del recubrimiento por la técnica de EPD es por medio
de capas, la primera capa nombrada como capa inferior [4,36] formada por reacciones catédicas,
que consisten en hidrdlisis y condensacion sobre la interfaz entre la suspension y el catodo,

formando una capa fina [17].

En las Figura 4.8 a la Figura 4.11 se muestran micrografias a través de MEB de emision de campo,
composicion quimica mediante un microanalisis EDS y mapeo elemental por EDS, para las
muestras A83600 (Figura 4.8 y 4.9) y A53600 (Figura 4.10 y 4.11), con variable de depdsito de 8
y 5 minutos (variables de tiempo de depdsito) respectivamente, con un voltaje de 3 V y un
tratamiento de sinterizado de 600 °C para ambas muestras. De las micrografias de las Figuras 4.8
(muestra A83600) y 4.10 (muestra A53600) a una magnificacion de 40 000X, que se muestra en
la parte superior derecha, se observa una estructura fina y compacta de la capa superficial del orden
nanométrico sin defectos estructurales y homogénea con una mayor densificacion que las
observadas para las muestras tratadas térmicamente a 500 °C (A83500 y A53500). En la
composicion quimica mediante un microanalisis EDS que se observa en la parte inferior de la
Figura 4.8 y 4.10, los picos caracteristicos de la aleacion y el recubrimiento de Al>O3, debido a que
para la aleacion los picos caracteristicos coinciden con los picos caracteristicos del recubrimiento
de Al>Os (A, O) no se distingue una diferencia y es muy similar al microanalisis EDS de la muestra
de referencia (Figura 4.1). La microestructura nanométrica y homogénea de estos recubrimientos
permite mejorar su proteccidn quimica, mecanica y térmica, prediciendo un buen comportamiento
a la corrosion. [41, 42]. Para las Figuras 4.9 y 4.11 se muestran micrografias a una magnificacién
de 20 000X de los mapeos quimicos por EDS (mapeo elemental por EDS) de las muestras A83600
y A53600, no es posible distinguir el recubriendo, esto debido que se notaria mayor intensidad para
el elemento Al y O, y menos intensidad para los otros elementos (Ti, V), lo que pronostica un

recubrimiento de grosor nanomeétrico.

En la Figura 4.12 se observa una serie de micrografias a través de MEB de emision de campo, para
una muestra con las mismas variables de depoésito que la muestra A83600, a magnificaciones de
500X, 10 000X y 100 000X. En la micrografia a magnificacion de 500X, se puede apreciar
interrupciones en el recubrimiento (zona 1), con un diametro aproximado de 1 um de conformidad
con la micrografia a magnificacion de 10 000X, donde se puede apreciar el recubrimiento en la

zona 2, mientras que en la zona 1 se observa de manera més precisa la ausencia del recubrimiento.
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Figura 4.7. Micrografias SEFEM de emision de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A53500.
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Figura 4.8. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A83600, recubrimiento de
Al>0O3 a magnificaciones de 5000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con
los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al2Os.

La zona 1 se puede apreciar en la parte superior derecha de la Figura 4.12 a una magnificacién de
100 000X, la interrupcion del recubrimiento puede estar relacionado con una interferencia entre la
capa pasiva antes de la deposicion del recubrimiento. Cabe destacar la importancia del tratamiento
de limpieza para evitar este tipo de defectos en los recubrimientos. Mientras que en la composicién
quimica mediante un microandlisis EDS que se muestra en la parte inferior de la Figura 4.12, se
obtuvo los picos caracteristicos de la aleacion y el recubrimiento de Al>Os, de la zona 1 y la zona
2 siendo muy similares, y no se distingue una diferencia al microanalisis EDS de la muestra de

referencia de la Figura 4.1.
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Figura 4.10. Micrografias SEFEM de emisién de campo de la muestra A53600, recubrimiento
de Al,O3 a magnificaciones de 1000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS
con los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al>Os.

En la Figura 4.13 se muestra el mapeo quimico por EDS (mapeo elemental por EDS), de la muestra

A83600 a magnificacién de 20 000X, se muestra la zona 1 y 2, donde se distingue de forma poco

perceptible una leve ausencia del recubrimiento, esto debido a que existe una menor presencia de

oxigeno (elemento O) en la zona 1, mientras que por su parte el vanadio (V), el aluminio (Al) y el

titanio (Ti) muestran una presencia mas uniforme de la aleacion Ti6Al4V.

La Figura 4.14 muestra micrografias a través de MEB de emision de campo a magnificacion de 5

000X y 10 000X de la muestra A53600. Se observa un recubrimiento homogéneo y bien adherido

siguiendo la morfologia caracteristica del sustrato, una de las ventajas de la técnica por deposicion

electroforesis [4, 43].
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Figura 4.11. Micrografias SEFEM de emision de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A53600.
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Figura 4.12. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A83600, recubrimiento
de Al>O3 a magnificaciones de 500X, las imagenes insertadas estan a 10 000X y 100 000X. EDS
con los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al,Oz de lazona 1y 2.

Castro Bragay col. [44] realizaron recubrimientos de alimina, sobre un recubrimiento de bohemita
y silice depositada sobre un sustrato de acero al carbono AISI 1020. Utilizaron el método de
recubrimiento por inmersion sol-gel, lo sometieron a un tratamiento térmico a diferentes
temperaturas para mejorar la resistencia a la corrosion de la pelicula de alimina. Las temperaturas
del tratamiento térmico utilizado fueron un factor decisivo en sus propiedades. ElI primer
recubrimiento de bohemita tratada a 400 °C es morfol6gicamente similar a la muestra A53500 y
A83500 de las Figuras 4.4y 4.6.
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Figura 4.13. Micrografias SEFEM de emision de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A83600.
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Figura 4.14. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A53600, recubrimiento
de Al203 a magnificaciones de 5000X y la imagen insertada esta a 10 000X.

Mientras que el recubrimiento de bohemita tratada a 600 °C observaron recubrimientos menos
homogéneos, es decir defectos estructurales en el recubrimiento, debido a contracciones
provocadas por el enfriamiento del material cerdmico, contrario a lo que se observa en la Figura
4.8 correspondientes a las muestra A83600 con un recubrimiento homogéneo es decir sin defectos
estructurales, esto debido a la técnica utilizada (EPD). Segun Alfonse y Courty [45] la morfologia
de la bohemita y la aldmina transitoria tienen diferencias significativas, dependiendo de la

temperatura a la gque se someten.

La calidad del recubrimiento es clave para su funcionalidad y durabilidad, debido a que las grietas
degradan sus propiedades (propiedades fisicas, quimicas) [41]. En las Figuras 4.15 y 4.16 se
observan micrografias a través de MEB de emision de campo, composicion quimica mediante un
microanalisis EDS y mapeo elemental por EDS, para las muestra A85500, sus variables de
depdsito fueron de 8 minutos de depdsito con un voltaje de 5 V a una temperatura de sinterizado
de 500 °C, en la Figura 4.15 se observa a magnificacion de 1 000X, 5 000X, y 100 000X un cambio
en su morfologia, que consiste en una separacién entre el recubrimiento de aproximadamente 5

um, en comparacion con la muestra A83500 (Figura 4.4) de morfologia homogénea, la diferencia
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entre sus variables de depdsito consiste en el voltaje que se aplicé de 3 y 5 V. En la micrografia
de laFigura4.14, se puede apreciar la capa inferior (1) y la capa superior (2), se aprecia una apertura
en la capa superior debido al tratamiento de sinterizado, consecuente a la eliminacién del agua,
mientras que puentes 0xo son creados, esto ocurre por reacciones de condensacion a traves del
mecanismo de oxolacion ocurrido en el hidrogel precursor de la alimina sobre el sustrato de la
aleacion Ti6Al4V. Mediante un microanalisis EDS que se observa en la parte inferior de la Figura
4.15, se muestran los picos caracteristicos de la aleacion y el recubrimiento de Al.Os3, de la capa
superior (zona 1), observando un aumento en los picos caracteristicos del aluminio (Al) y el
oxigeno (O) y una disminucion de los elementos titanio (Ti) y vanadio (V), en comparacion con
los microanalisis EDS de la muestra de referencia (Figura 4.1).

X 100,000

10um

A85500

£. 0 Ti
> s

Energia (KeV)

Figura 4.15. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A85500, recubrimiento
de Al,O3 a magnificaciones de 1000X, las imagenes insertadas estan a 5000X, y 100 000X. Se
muestra el EDS con los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al>Os de la zona 1
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Figura 4.16. Micrografias SEFEM de emisidn de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A85500.
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En el mapeo quimico por EDS de la muestra A85500 de la Figura 4.16 se observa a magnificacion
de 20 000X, la diferencia entre un recubrimiento de mayor grosor que las muestras anteriores
(Figuras 4.5, 4.7, 4.9, 4.11 y 4.13), esto debido que al incidir el haz de electrones con la superficie
de la muestra, el tamafio del volumen de interaccion no alcanza a penetrar el recubrimiento en
su totalidad para llegar al sustrato, se observa la ausencia de los elementos de vanadio (V) y titanio
(Ti) donde sobresale los elementos de aluminio (Al) y oxigeno (O) correspondiente al

recubrimiento de Al,Os.

En la Figura 4.17 se observa una interrupcion en la capa inferior en la zona 2 esto puede ser debido
a esfuerzos mecénicos residuales efecto de la temperatura, generando tensiones térmicas durante
el calentamiento y contracciones durante el enfriamiento, por consiguiente se obtiene una
separacion de la capa superior e inferior. Mediante un microanalisis EDS que se observa en la parte

inferior de la Figura 4.17.

Las Figuras 4.18 y 4.19 correspondiente a la muestra A55500 y las Figuras 4.20 y 4.21
correspondiente a la muestra A55600, se observa una apertura en la capa superior pero no en la
parte inferior como fue observado por Machado [39] a diferentes temperaturas. Las grietas del
recubrimiento a menudo se atribuyen a la contraccion por secado durante la deshidratacién del
hidréxido mediante el sinterizado térmico o incluso el secado natural al aire [36,43] y se acenttan
mas en recubrimientos gruesos [41]. En la Figura 4.19 se muestra una micrografia a 10 000X y
100 000X correspondiente a la muestra A55500, se muestra la capa superior (zona 2) y la capa
inferior (zona 1), la composicion quimica se obtuvo mediante un microanalisis EDS, los picos
caracteristicos del sustrato de la aleacion Ti6AI4V (Ti, Al, V) y los picos caracteristicos del
recubrimiento de Al2O3 (Al, O), se detectan los picos de Al y O de la zona 1 a magnificaciones de
100 000X. En la Figura 4.21 se muestra un mapeo quimico por EDS correspondiente a la misma
muestra de la Figura 4.20 donde se observa un mayor porcentaje de aluminio y oxigeno en la capa

superior.
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Figura 4.17. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A85600, recubrimiento de
Al>0O3 a magnificaciones de 1000X, las imagenes insertadas estan a 5000X, y 40 000X.

. . A% !
/ » 024 pm
’ R Yo

0.42 pm

A3S500
T

é:o‘“ N
[, | —

Fnerpia (KeV)

Figura 4.18. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A55500, recubrimiento de
Al203 a magnificaciones de 10 000X y la imagen insertada esta a 100 000X. Se muestra el EDS
con los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al>Os de la zona 1.
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Figura 4.19. Micrografias SEFEM de emisién de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A55500.
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En la Figura 4.20 se muestra una micrografia a magnificaciones de 10 000X y 40 000X
correspondiente a la muestra A55600, se distingue una apertura de la capa superior (zona 2). La
composicion quimica de la capa superior y la capa inferior se obtuvo mediante un microanalisis
EDS, los picos caracteristicos del sustrato de la aleacion Ti6Al4V (Ti, Al, V) y los picos
caracteristicos del recubrimiento de Al,Oz (Al, O) se detectan con aumento en los picos de Al y O
en la capa superior que en la inferior. En la Figura 4.21 se muestra un mapeo quimico por EDS
correspondiente a la misma muestra de la Figura 4.20 donde se observa un mayor porcentaje de

aluminio y oxigeno en la capa superior.
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Figura 4.20. Micrografias SEFEM de emision de campo de la muestra A55600, recubrimiento de

Al>O3 a magnificaciones de 5 000X y la imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con
los picos caracteristicos de los elementos de la aleacion y Al,Os de lazona 1y 2.
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Figura 4.21. Micrografias SEFEM de emision de campo, para mapeo quimico por EDS de la
muestra A55600.
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En la deposicion electroforética al fijar la variable del voltaje, varia la corriente con el tiempo. La
corriente generalmente decrece con el tiempo como se muestra en la Figura 4.22 correspondiente
a un tiempo de 8 minutos con un voltaje de 3 y 5 V correspondiente a las muestras A83600,
A85600, A83500 y A85500. Mediante el uso del microanalisis EDS de las muestras a voltajes
bajos (3 V) tienen un porcentaje de material menor que a voltajes altos (5 V). La cantidad de materia
depositada aumenta con el voltaje aplicado, como es reportado en la literatura [4, 36, 43].

De acuerdo al modelo experimental factorial 23, se encontré que las mejores condiciones de
depdsito fueron de 8 minutos con un voltaje de 3 V, a temperaturas de sinterizado de 500 y 600 °C,
que corresponde a las muestras A83500 y A83600, esto debido a morfologia y uniformidad del

depdsito observadas por MEB de emision de campo.
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Figura 4.22. Se muestra la variacion de intensidad de corriente a voltajes de 3y 5 V en la técnica
EPD para el primer recubrimiento de Al>Os en funcion del tiempo.

4.4. Caracterizacion estructural del recubrimiento bicapa biovidrio 45S5/Al.03/Ti6AI4V

El objetivo principal de los recubrimientos bioactivos sobre los implantes es lograr ciertas
caracteristicas, las cuales inducen la osteogénesis, esto para que el hueso crezca sobre una
superficie por medio de un anclaje estable con el implante que se logra mediante el contacto directo
entre el hueso y el implante [46].

En algunos recubrimientos por deposicion electroforética, se obtienen por reacciones de
condensacion que forman nanocapas sobre el sustrato, y asi sucesivamente se van adhiriendo a

capas anteriores. En la Figura 4.23 se muestra la micrografica SEFEM correspondiente a la muestra
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del recubrimiento de biovidrio 45S5 sobre AlO3/Ti6Al4V (B52.75750) con condiciones de
depdsito de 5 minutos y voltaje de 2.75 V a una temperatura de sinterizado de 750 °C. En la Figura
4.23 en la parte inferior se muestra el microanalisis EDS semicuantitativo, el cual muestra los picos
caracteristicos Ti, Al, V correspondientes al sustrato y el primer recubrimiento de alumina, asi
como un pico de Si y Na correspondiente al biovidrio 45S5, en la parte superior derecha de la
Figura 2.23 se muestra una estructura cristalizada en forma de agujas sobre toda la superficie del
sustrato. En la Figura 4.24 se muestra micrografia SEFEM de emisién de campo para mapeo
quimico EDS, de la muestra B52.75750 que corresponde a la Figura 4.23, se observa de forma
homogénea el oxigeno en los cristales en forma de aguja, asi como el sodio (Na), el silicio (Si) y
el calcio (Ca) que pertenecen al biovidrio 45S5 y el aluminio (Al) que pertenece al recubrimiento

de alimina.
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Figura 4.23 Micrografica SEFEM de la muestra B52.75750, con magnificaciones de 1000X y la
imagen insertada esta a 40 000X, Se muestra el EDS con los picos caracteristicos de los
elementos del sistema Al2Os/Ti6Al4V y del biovidrio 45S5 (Ti, Al, V, O, Siy Na).

En la Figura 4.25 y 4.26 se muestran micrograficas SEFEM y mapeo quimico EDS
correspondiente a la muestra B53750, la diferencia entre las variables de depdsito utilizadas en la
muestra B52.75750 (Figura 4.23), es de 0.25 V. Las grietas del recubrimiento de la Figura 4.25 se
atribuyen a la contraccion por secado durante la deshidratacion del hidroxido mediante el secado
natural al aire [36,47] y contracciones por tratamientos de sinterizado, se acentlan méas en
recubrimientos gruesos, existe un radio critico de grosor (tc), por arriba del cual se agrieta el
recubrimiento, en particular tc se define como el mayor espesor posible del recubrimiento libre de
grietas, Carrasco [40], utilizando el método de inmersion por sol-gel confirm6 que a mayor

coeficiente de expansion térmica del sustrato, las capas seran mas gruesas.
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En la Figura 4.27 y 4.28 se muestran micrograficas SEFEM y mapeo quimico EDS
correspondiente a la muestra B52.75600. En la Figura 4.27 en la parte superior derecha se muestra
a magnificacion de 40 000X una estructura de Biovidrio 45S5 sin defecto estructurales, resultado
de un vidrio 45S5 amorfo, dentro del experimento 23 mostrado en la Tabla 3.2 las muestras faltantes
son similares a las muestras ya antes mencionadas, por lo que se anexan en el apéndice. Para las
muestras con tratamientos térmicos de 500 y 600 °C con valores de deposito de 3 y 5 minutos con
2.75 V, son similares a las Figuras 4.27 y 4.28. Para la muestras con valores de deposito de 3y 5
minutos con 3 V tratadas térmicamente a las tres temperaturas (500, 600 y 750 °C) muestran una

similitud a la Figura 4.25.

Machado realizo un recubrimiento de biovidrio 45S5 sobre el sustrato (placas) Ti6Al4V por
método de deposicion electroforética catddica, utilizando sintesis sol-gel. Utilizando variables de
depdsito de 2 minutos y voltaje de 5 V a una distancia de 9 cm entre electrodos. Sus tratamientos
de sinterizado térmico fueron de 500, 600, 700 y 800 °C, para la muestra tratada a una temperatura
de sinterizado de 500 y 600 °C encontr6 un recubrimiento homogéneo sobre toda la superficie del
sustrato, con un recubrimiento parcialmente densificado, similar a la muestra B52.75600
presentado en la Figura 4.27 Machado le atribuyo que se encontraba ligeramente arriba de la
temperatura de transicion (Ts) y esta fase del vidrio solo se sinteriza parcialmente, utilizando la
linea de temperatura propuesta por Lefebvre [47] Tabla 4.1, no hay mucha diferencia en las
temperaturas propuesta por Lefebvre y estudios mas recientes [48]. Sin embargo Lefebvre utilizo
el método de metalurgia de polvos, en el caso de la sintesis sol-gel es conocido que las temperaturas

de transformacion de los productos sean inferiores.
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Figura 4.24. Micrografias SEFEM de emision de campo para mapeo quimico EDS de la muestra
B52.75750.
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Para los recubrimientos realizados por Machado sinterizados a 700 °C encontr6 una estructura que
comienza a cristalizar, con cambio en la morfologia, libre de defectos estructurales que podrian
suceder durante el tratamiento térmico debido a esfuerzos residuales, observando dos tipos de
particulas de orden nanométrico, aciculares y en forma de placas facetadas, logrando un
recubrimiento uniforme y de alta densidad similar al recubrimiento B52.75750 que se muestra en
la Figura 4.23 y 4.24 la cual fue tratada térmicamente a una temperatura de 750 °C. Para los
recubrimientos tratados a temperaturas mayores de 800 °C muestran defectos en la estructura
debido a esfuerzos residuales de origen de efectos térmicos, esto debido a que se encuentra arriba
de la temperatura de transicion Ts, las fases NasCasSisOs ricos en silicio y fosforos,

respectivamente cristalizan.

Por otro lado segun Plewinski [49], determind por estudios “in vitro” que en la cristalizacién
controlada del material biovidrio 45S5, obtiene una formacién mayor de apatita sobre la superficie
del biovidrio 45S5, que en su forma amorfa, donde el peso de las muestras cristalizadas disminuyd
un 6.3% menos que el de las muestras amorfas. Concluyendo que el biovidrio 45S5 cristalizado es
adecuado como material para recubrimiento de implantes. La comprension detallada del proceso

de cristalizacion es importante para obtener vidrios cristalizados con bioactividad especifica [49].

Tabla 4.1 Efecto de la temperatura en transformacion de la estructura del biovidrio 45S5 [47].

TEMPERATURA TRANSFORMACION DEL BIOVIDRIO 45S5

400 °C Salida de grupos OH"
550 °C Transicion vitrea 1 (Tq1)
580 °C Separacion de la fase vidrio (Ts) creacién de las fases ricas

en silice y en fosfato

610 °C Cristalizacion de la fase Na2CaSi204

800 °C Cristalizacién de la fase Na,Cas(PO4)2SiO4

850 °C Transicion vitrea 2 (Tg2) de la fase vitrea remanente
1200 °C Fusion
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En las Figuras 4.29 y 4.30 se muestran los espectros de difraccion de rayos X del recubrimiento
bicapa 45S5/Al,03/Ti6AI4V con tratamientos de sinterizado de 500, 600 y 750 °C con la finalidad
de observar los cambios estructurales y morfoldgicos en la superficie del sustrato de acuerdo a la
linea de temperaturas de transformacion del biovidrio 45S5 (Tabla 4.1). En la Figura 4.29 se
muestran los patrones de difraccion de rayos-X del sistema bicapa a temperaturas de 500, 600 y
750 °C, mostrando una similitud para las muestras tratadas térmicamente a 500 y 600 °C esto
debido a que se encuentra bajo fase de cristalizacion del biovidiro 45S5. Para la Figura 4.30 se
muestra los picos caracteristicos de la fase cristalina NasCaz2SisO1s8 (JCPS#77-2189) y un pequefio
pico plano (122) correspondiente a la fase Na2Cas(PO4)2SiO4 (JCPS #32-1053), caracteristico del
biovidrio 45S5, que se refleja en el cambio en la morfologia y estructura en la superficie de la
muestra B52.75750 (Figura 4.23).

B53750

cPs
N

Na Ga

Energia (KeV)

Figura 4.25 Micrografica SEFEM de la muestra B53750 con magnificaciones de 1000X y la
imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con los picos caracteristicos de los
elementos del biovidrio 45S5.
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CaTi-

MAG: 20.0kx HV:15kV WD:19.8 mm Px:5nm

Figura 4.26 Micrografias SEFEM de emision de campo para mapeo quimico de la muestra
B53750.
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De acuerdo al modelo experimental factorial 23, se encontré que las mejores condiciones de
depdsito fueron de 5 minutos con un voltaje de 2.75 V, a temperaturas de sinterizado de 500, 600
y 750 °C, que corresponde a las muestras B52.75500, B52.75600 y B52.75750 esto debido a
morfologia y uniformidad del deposito observadas por MEB de emisidn de campo.
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Figura 4.27. Microgréafica SEFEM de la muestra B52.75600 con magnificaciones de 1000X y la
imagen insertada esta a 40 000X. Se muestra el EDS con los picos caracteristicos de los

elementos del biovidrio 45S5.
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Figura 4.28. Micrografias SEFEM de emisién de campo para mapeo quimico de la muestra
B52.75600.
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Figura 4.29. Patrdn de difraccidn de rayos X de los recubrimientos bicapa biovidrio
45S5/Al,03/Ti6Al4V con sinterizado térmico a 500, 600 y 750 °C.
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Figura 4.30 Patron de difraccion de rayos X del recubrimientos bicapa biovidrio
45S5/Al,03/Ti6Al4V con sinterizado térmico a 750 °C.
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4.5. Pruebas electroquimicas

Los resultados de la comparacion de las curvas potenciodindmicas de las muestras con mejores
condiciones de depdsito de los sistemas bicapa biovidrio 45S5/Al,03/Ti6AI4V, Al,O3/Ti6AI4V y
aleacion de titanio (Ti6Al4V) inmersos en la solucion de saliva artificial a 37 °C se muestran en la
Figura4.31yen la Tabla 4.2. De acuerdo a los resultados obtenidos por el método de extrapolacion
Tafel y la ley de Faraday la muestra con mejor resistencia a la corrosion fue B52.75750 que mostro
una pérdida de masa (MR) y velocidad de corrosion (CR) menores como se muestra en la Tabla
4.2, seguida de las muestras A83600 y B52.75600 que corresponden a los sistemas tratados

térmicamente a 600 °C.

En la Figura 4.31 b), se observan las curvas potenciodinamicas de las muestras B52.75600, A83600
y la muestra de referencia (Ti6Al4V), al comparar las tres muestras, la que obtuvo menor densidad
de corriente de corrosion (icorr) €n la region anodica en condiciones de potencial en circuito abierto
fue la A83600 seguido de la B52.75600 con 0.146 y 0.152 mA/cm? respectivamente, comparado
con la muestra de referencia con 0.228 mA/cm?. A pesar de que la muestra A83600 presenta una
icorr menor, obtuvo un valor de potencial Ecorr mas electronegativo (-1.265 Vagcl) en comparacion
de la muestra B52.75600 y la muestra de referencia (-1.204 y -1.210 Vagcl, respectivamente), lo
que presenta una mayor actividad en los primeros tiempos de inmersion y se estabiliza rapidamente
en comparacién con la muestra de referencia, como se observa en la gréafica de la Figura 4.31 b),
lo que proporciona una mayor proteccion a la corrosion, mientras que la muestra B52.75600 al
presentar una icorr Mmenor y un potencial mayor que la muestra de referencia, hay una menor
actividad electroguimica, lo que proporciona una mejor resistencia a la corrosion, esto es debido a
la capa intermedia de Al>Os. Comakli y col. [50] realiz6 pruebas electroquimicas, en fluido
corporal simulado, en recubrimientos de Al2O3 sobre sustratos de titanio puro (a-Ti), por el método
de inmersion sol-gel, sinterizado a una temperatura de 800 °C, obteniendo una icorr Y Un Ecorr muy
similar a la muestra de referencia y la muestra A83600. Obtuvo valores de icorr €n la region anddica
en condiciones de OCP de 0.102 mA/cm? y valor de Ecor de -449 mVagci para el sustrato sin
recubrir y una icorr de 0.072 mA/cm?y valor de Ecorr de -434.0 mVagal para el recubriendo sobre la
el titanio puro, al contener valores mas bajos de icorr y vValores mas altos de Ecorr, €l recubrimiento

de Al>Os, contribuyd a tener una mayor resistencia a la corrosion.
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En la Figura 4.31 c), se muestra las curvas potenciodinamicas del sistema bicapa biovidrio
45S5/Al,03/Ti6Al4V, al comparar las tres muestras, la que obtuvo menor densidad de corriente de
corrosion (icorr) en la region anddica en condiciones de potencial en circuito abierto fue la
B52.75750 seguido de la B52.75600 con 0.056 y 0.152 mA/cm?. A pesar de que la muestra
B52.75750 presenta la menor icorr, Obtuvo el valor de Ecor més electronegativo (-1.356 Vagcl) en
comparacion con todas las muestras analizadas, lo que presenta una mayor actividad en los
primeros tiempos de inmersion y se estabiliza rapidamente en comparacion con la muestra
B52.75600, como se observa en la gréafica de la Figura 4.31 c), lo que proporciona una mayor
proteccion a la corrosion. Los resultados mostraron una mayor resistencia a la corrosion mediante
el aumento de la temperatura del tratamiento térmico de las muestras B52.75750, B52.75600 y
B52.75500. En la Figura 4.32 se muestran micrografias MEB de emision de campo, de la muestra
B52.75750 y la muestra A83500, antes y después de las pruebas electroquimicas debido a que son
pruebas destructivas en la Figura 4.32 b) se nota un cambio de en la morfologia pasando de cristales
en forma de aguja a cristales esféricos, pero sin interrupcion en el recubrimiento. Machado y col.
[4] realizd pruebas electroquimicas, con interpolacion Tafel, en saliva artificial (VIARDENRM)
en placas de aleacion de titanio (Ti6Al4V) y recubrimientos de biovidrio 45S5/ZrO,/Ti6Al4V y
biovidrio 45S5/Ti6Al4V, la aleacion de titanio fue pulida ha acabado espejo, obteniendo una icorr
en la region anodica en condiciones de OCP con valores de 0.065 pA/cm? y valores de Ecorr de -
197 mVagc1. El recubrimiento que obtuvo mayor resistencia fue la muestra del sistema bicapa
tratada térmicamente a 700 °C, con valores de icor €n la region anddica en condiciones de OCP
con valores de 0.00097 pA/cm? y valores de Ecorr de -93.63 mVagc. Por lo tanto el comportamiento
del biovidrio 45S5 como segundo recubrimiento tratado a temperaturas de 700 y 750 °C es ideal

como sistema bicapa, inhibiendo el ataque electroquimico.

Las muestras B52.75500 y A83500 obtuvieron mayor icorr €n la regién anddica en condiciones de
potencial en circuito abierto con 0.369 y 0.323 mA/cm? respectivamente, comparado con la muestra
de referencia con 0.228 mA/cm?2. También obtuvieron los valores de Ecor mas electronegativos
(Tabla 4.2), solo por debajo de la muestra B52.75750. Se observa que las muestras B52.75500 y
A83500 obtuvieron la resistencia mas baja a la corrosién, esto debido por su alta icorr €n region
anodica en condiciones de potencial en circuito abierto y bajos valores Ecorr cCOMo una relacion de

actividad electroquimica. Se le atribuye que las muestras fueron tratadas térmicamente a 500 °C y
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el recubriendo de Al.Oz no esté bien consolidado sobre la aleacion a esta temperatura. En la Figura
4.32 d) se nota interrupciones en el recubrimiento y picaduras.

Tabla 4.2 Valores obtenidos a través del método de extrapolacion Tafel, velocidad de corrosion
(CR) y de la pérdida de masa (MR), en saliva artificial a 37°C.

Muestra icorr (MA/CM?)  Ecorr (Vage)) MR (g/m?) CR (mm/afio)

TiBAI4V 0.228 -1.210 23.807 1.967
A83500 0.323 -1.298 33.726 2.787
A83600 0.146 -1.265 15.245 1.260
B52.75500  0.369 -1.292 38.529 3.183
B52.75600 0.152 -1.204 15.840 1.309
B52.75750 0.056 -1.356 5.847 0.483
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Figura 4.31. Curvas potenciodinamicas, en la solucién de saliva artificial a 37 °C, a)

PNPC-0185

recubrimientos de Al,O3/Ti6Al4V y biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V, b) recubrimientos de
Al,O3/Ti6AI4V y biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V tratados térmicamente a 600 °C y ¢)

recubrimientos de biovidrio 45S5/Al,03/Ti6AlI4V.
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Figura 4.32 Micrografica SEFEM de la muestra B52.75750 y A58500 a una magnificacion de 20
000X, a) muestra B52.75750 antes de corrosion, b) muestra B52.75750 después de corrosion, ¢)

muestra A83500 antes de corrosion y d) muestra A83500 después de corrosion.
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CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados que se obtuvieron en el presente trabajo, para los recubrimientos de
Al,O3/Ti6AI4V y biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V, se ha llegado a las siguientes conclusiones:

El proceso de deposicion electroforética empleada en este trabajo para la obtencion del
recubrimiento Al>Oz sobre la aleacion Ti6Al4V, es una técnica de bajo costo, sencilla y de tiempos
cortos de depdsito, a comparacion de otras técnicas. Ademas se obtuvieron las variables mas
adecuadas mediante disefio experimental que son: 8 minutos y 3 V para los recubrimientos de
Al,O3/Ti6AI4V 'y 5 minutos y 2.75 V para los recubrimientos bicapa de biovidrio
45S5/Al,03/Ti6Al4V. Con estas variables se obtuvieron recubrimientos de forma homogeénea (sin
grietas en el recubrimiento) en toda la superficie de la aleacion Ti6Al4V, respetando la morfologia

de la misma, y la geometria del sustrato cuya forma de poste simula un implante dental.

Con las pruebas electroquimicas y de acuerdo a la extrapolacion Tafel en saliva artificial a 37 °C,
se encontraron las muestras con mejores resistencias a la corrosion (A83600, B52.75750), siendo
el recubrimiento B52.75750 tratado a una temperatura de sinterizado térmico de 750 °C, el que
tuvo la mejor resistencia a la corrosion con una icorr de 0.056 mA/cm? 'y valores de Ecorr -1.356
Vagcl, ¥ una velocidad de corrosion de 0.483 mm/afio con pérdida de masa de 5.847 g/m?. Este

recubrimiento presento los valores mas bajos de velocidad de corrosién y pérdida de masa.

Con las pruebas de MEB y DRX se comprob6 los cambios microestructurales del biovidrio 45S5
a diferentes temperaturas (500, 600 y 750 °C). A 750 °C se obtuvo una estructura cristalizada en
forma de agujas sobre la superficie del sustrato como es reportada en la literatura, las cuales

favorecen a una mayor resistencia a la corrosion.

Por lo anterior el sistema bicapa tratado térmicamente a 750°C (B52.75750), es un buen candidato
para utilizarse como biomaterial en implantes dentales, por su homogeneidad sin presentar defectos
estructurales y por presentar la mejor resistencia a la corrosién en saliva artificial a 37 °C. El sistema
bicapa biovidrio 45S5/Al,03/Ti6Al4V, por sus materiales de bajo costo (Al203) en comparacion
con otros materiales de uso en implantologia oral (ZrO2) y su resistencia a la corrosion en saliva

artificial a 37 °C, es un buen candidato para uso en implantes dentales.
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