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RESUMEN

Entre la amplia variedad de materiales disponibles comercialmente (incluidos
metales, aleaciones, ceramicos, etc.), sélo un numero limitado pueden ser empleados
como biomateriales en medicina y odontologia. La razén para esto es que los
biomateriales deben satisfacer dos requerimientos importantes: (a) biofuncionalidad, y (b)
biocompatibilidad. La biofuncionabilidad se refiere a la capacidad de los biomateriales
para desempenar las funciones deseadas, durante un periodo esperado en el cuerpo. La
biocompatibilidad es la capacidad de los materiales para no presentar toxicidad durante
el periodo implantando. Debido a estas demandas tan rigurosas, muy pocos materiales
han sido calificados para ser empleados como implantes (Fe-Cr-Ni, Co-Cr y Ti-Al-V).

Sin embargo, las aleaciones con memoria de forma (AMF) han sido introducidas
recientemente en el campo de la medicina y odontologia, ya que tienen funciones Unicas
tales como el efecto memoria de forma, superelasticidad y capacidad de
amortiguamiento. De entre decenas de aleaciones con memoria de forma, se encuentran
las aleaciones Niquel Titanio (Ni-Ti) que son consideradas las mejores debido a su
excelente estabilidad mecanica, resistencia a la corrosién, biofuncionalidad vy
biocompatibilidad. En odontologia, un ejemplo de aplicacién muy exitoso son los arcos de
alambre de Ni-Ti los cuales usan la superelasticidad caracterizada por un esfuerzo
constante bajo carga o descarga. Estas aleaciones presentan propiedades mecanicas
Unicas e ideales para la practica de la mecanoterapia ortodéntica, ya que presentan un
rango idealmente amplio de deformacion efectiva correspondiente a la zona de fuerza
optima. En el caso de las aleaciones Ni-Ti la fuerza constante ejercida puede ser
ajustada sobre un amplio rango mediante cambios en la fabricacién y factores

metalogréficos tales como el tratamiento termomecanico y composicion quimica.

El presente trabajo de investigacion tuvo como objetivo la caracterizacion
microestructural y metalografica de alambres termoactivados Ni-Ti de tres marcas
comerciales de aplicacién ortodontica. Se llevaron acabo andlisis de fluorescencia y
difraccion de rayos-X para determinar la naturaleza quimica y microscopia 6ptica de
reflexion y electronica de barrido para determinar la microestructura presente. Los
1



resultados de composicidon quimica indican poca variacion en los elementos quimicos
principales. Sin embargo, los resultados de microscopia muestran la presencia de
particulas finas con contenidos de carbono. La presencia de este elemento en los
alambres Ni-Ti, tiene su origen muy probablemente en la contaminacion de la aleacion
durante el proceso de fusién y tiene un efecto perjudicial sobre varias cualidades

mecanicas, en particular bajo la repeticion de esfuerzos.



ABSTRACT

Among the wide variety of materials available in the market (including metals,
alloys, ceramics, etc.) only a limited number can be used as biomaterials in medicine and
odontology. The reason is because the biomaterials must satisfy two important
requirements: a) bio-functionality and b) bio-compatibility. Bio-functionality refers to the
capability of the bio-materials to accomplish the desired tasks during an expected time in
the body. Bio-compatibility is the capability of the materials to avoid any toxicity during
the period implanted in the body. As a result of these rigorous demands, very little
materials have been eligible to be used as implants (Fe-Cr-Ni-Co-Cr-Ti-Al-V).
Nevertheless, the memory shape alloys (MSA) have been recently introduced in the
medicine and odontology fields, since they have unique functions such as the memory
shape effect, super-elasticity and the ability to soften. Among tenths of memory shape
alloys, the (Ni-Ti) alloys are considered the best due to their excellent mechanical stability,
resistance to corrosion, bio-functionality and bio-compatibility. In odontology, a very
successful example of their application is the Ni-Ti arch wires, which use super-elasticity
characterized by a constant effort under load or unload. These alloys show unique
mechanical properties ideal for the practice of the mechanotherapy in odontology, since
they have an ideal wide range of effective deformation corresponding to the zone of the
ideal force. In the case of the Ni-Ti alloys, the constant force exerted can be adjusted
over a wide range through changes in the manufacture, and through metallographic

factors such as a treatment thermo-mechanic and chemical composition.

The purpose of this research was the microstructure characterization and
metallographic of three commercial brands of thermo-activated Ni-Ti alloys, for their use in
orthodontics. Analysis of fluorescence and diffraction of x-rays were carried out to
determine chemical nature and optic microscopy of reflection and electronic slippage to

determine its micro structure.

The results in the chemical composition show little variation in the main chemical
elements. Nevertheless, the results from microscopy show the presence of fine particles
3



with a content of carbon. The presence of this element in the wires of Ni-Ti probably has
its origin in the contamination of the alloy during the fusion process and has a harmful

effect in several mechanical qualities, in particular on the repetition of efforts.



INTRODUCCION

El mecanismo del aparato ortodéntico consta de elementos que generan cargas y
otros que transmiten la fuerza generada a la corona dentaria; hay un elemento activo,
uno dinamico, en el que se genera la fuerza y el otro pasivo, que la recibe y canaliza
hacia el diente.

La carga del elemento activo se fundamenta en la capacidad de deformacion
elastica de los materiales. EI material se deforma y recupera volviendo a su forma
original, lo que se aprovecha para que arrastre la corona hacia la posicién inducida por el
nuevo equilibrio. La carga del componente elastico lo transforma de un material inerte a
un nucleo de energia almacenado en el elemento activo.

El elemento activo protagonista en el tratamiento ortoddntico, es el arco de
alambre, entre los mas actuales, se encuentran aleaciones distintas entre las que se
distingue el Ni-Ti cuya composicién termomecénica le presta una excepcional flexibilidad
elastica.

Esta nueva generacion de aleaciones con memoria de forma y que se conoce
como superelasticos tienen una temperatura de transicion mucho mas baja (ligeramente
inferior o ligeramente superior a la temperatura bucal). Hay alambres Ni-Ti superelasticos
con distintos grados de rigidéz. Para que la comparacién de la rigidez sea realista se
debe efectuar a la temperatura bucal, porque algunos alambres parecen tener menos
fuerza por ser parcialmente martensiticos a temperatura ambiente; la fuerza aumenta a
medida que se produce una transformacion de fase a la temperatura de la boca. Aunque
la temperatura de transicion final de algunos alambres Ni-Ti superelasticos es inferior a la
temperatura bucal, otros no quedan plenamente activados hasta que alcanzan los 37°C 6
los superan.

Por lo general el proceso de tratamiento térmico efectuado durante su fabricacion
para elevar la temperatura de transicion permite que los alambres liberen fuerzas menos
intensas a la temperatura bucal, por lo que, el ortodoncista puede ocupar plenamente el
bracket con alambres mas grandes en una fase temprana del tratamiento cuando los
dientes estan muy mal alineados ya que para conseguir un movimiento dental

satisfactorio, se requiere una fuerza continua de poca intensidad.
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El alambre ortoddntico ideal es el que permite una carga elastica maxima y un
bajo cociente de carga-deflexién. Las propiedades mecanicas que determinan esas
caracteristicas son el LE (limite elastico) y el E (médulo de elasticidad). La razén LE/E
determinan la calidad de la aleacion: entre mas alta sea la raz6n, mejores seran las
propiedades de elasticidad y recuperacion del alambre.

En el desarrollo comercial de nuevos alambres el ortodoncista debe buscar
aleaciones con alto LE y bajo E. Las pequefnas diferencias en el LE y el E no alteran
apreciablemente la razon. Para que una aleacion sea considerada muy superior en
cuanto a sus propiedades elasticas debe poseer una razén significativamente mas alta.
Al evaluar un alambre ortodéntico también deben considerarse otras propiedades: 1) La
aleacion debe poseer una resistencia razonable a la corrosién causada por los liquidos
de la boca, 2) Debe poseer ductilidad suficiente como para no fracturarse bajo cargas
accidentales en la boca, 3) Es deseable que el alambre pueda ser fabricado en estado
blando y que ulteriormente reciba tratamiento térmico para templarlo, 4) La aleacién debe
permitir la facil soldadura de aditamentos. Las propiedades Unicas del Niquel Titanio han
provisto la posibilidad de aplicaciones revolucionarias en medicina y odontologia.

Historicamente la utilizacion de los biomateriales en la medicina moderna data de
los inicios del siglo XX con el empleo de las primeras placas metalicas para la fijacion de
fracturas, desde entonces los biomateriales son usados diariamente en gran parte de las
actuaciones médicas: un marcapasos, una lente intraocular, una prétesis o un arco de
alambre para la correccién de maloclusién dentaria, son ejemplos que corrientemente
se utilizan para mejorar la calidad de vida y, que podrian denominarse materiales para la
salud’.

El término biomaterial designa a los materiales de origen no bioldgico utilizados en
la fabricacion de dispositivos que interactian con sistemas biol6gicos y que se aplican en
diversas ramas de la medicina. Forman parte de este grupo materiales muy diferentes
como los metales, los ceramicos o los polimeros, tanto naturales como sintéticos.
Habitualmente se utilizan en forma de materiales compuestos en los que la asociacion

de dos o mas sustancias con caracteristicas propias forman un nuevo material cuyas



propiedades son superiores a la de cada uno de sus componentes, para los fines de la
aplicacién que se le quiere dar.

Algunos biomateriales incluyen compuestos capaces de responder a sefnales
provenientes del medio biolégico que reciben el nombre de materiales inteligentes. Los
biomateriales tienen un campo de aplicacion muy amplio que se extiende desde
dispositivos de uso masivo y cotidiano en centros de salud como es el caso de jeringas,
vendajes catéteres, bolsas para suero y sangre, recipientes para residuos hasta
sofisticadas piezas que se emplean para promover la regeneracién de tejidos o para

reemplazar 6rganos

Los dispositivos construidos con biomateriales estan cobrando creciente
importancia: la prevencion, el diagnéstico y el tratamiento de muchos trastornos de la
salud se han hecho posibles gracias a la existencia de nuevos materiales y dispositivos
que participan en ellos. Actualmente, en muchos casos, los biomateriales se han
convertido en los factores determinantes de la factibilidad y del éxito de una determinada
practica médica 2.

En caso de biomateriales de localizacién bucal se encuentran el Protoplast ™
empleado en prétesis mandibular para el tratamiento de traumatismo y anquilosis. El
acrilico, epoxi PE ultra alta densidad, titanio y albumina a través de implantes dentales
para el tratamiento de traumatismos y enfermedades®. El uso del niquel titanio (Ni-Ti) ha
innovado en campo de la endodoncia. La flexibilidad de esta aleacion hacen de la
misma un material ideal para utilizarse en la fabricacion de instrumentos en endodoncia.
Las limas de Ni-Ti tanto mecanicas como manuales, tienen capacidad potencial para
mejorar la capacidad de los clinicos para instrumentar sistemas de conductos radiculares
curvos °.

El grupo de fisica aplicada de la Universitat de les llles Balears (UIB) se han
centrado, a partir del afno 2001 en el estudio de las denominadas aleaciones con
memoria de forma ferromagnéticas cuyos atomos experimentan diversos cambios

dependiendo de la temperatura, de modo que estos materiales al aplicarse entre otros
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aspectos, a algunas partes del cuerpo pueden causar numerosas mejoras. En este
sentido los fisicos sefalan que por ejemplo un hilo de Ni-Ti con estas caracteristicas que
sea ajustado a los dientes de un paciente que requiera tratamiento de ortodoncia
recobrara su forma original con el calor de la boca lo que obligara a los dientes a

adaptarse a esta configuracién y alcanzar una alineacién correcta®.



Il. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Existen muchas marcas de alambres de Ni-Ti en el mercado y en muchas
ocasiones se carece de informacion sobre sus propiedades termomecanicas. Es
comprensible que los fabricantes protejan el secreto industrial de la composicién exacta
de sus productos, sin embargo, el desconocimiento de los margenes de fuerza que
desarrollan los alambres o el envejecimiento aun a temperatura ambiente afecta los
resultados del tratamiento. Se ha demostrado que las aleaciones que generan fuerzas
ligeras continuas producen movimientos dentales que abrevian la terapia pero para
conseguir los movimientos dentales mas adecuados se requiere saber que tipo de
alambre estamos colocando en boca.

Por otro lado, los costos entre cada una de las diferentes marcas varian
considerablemente, por lo que seria util conocer explicitamente sus caracteristicas para
elegir el que mejor convenga a los intereses del resultado ortodéntico y a las condiciones
del paciente a partir de la respuesta del arco.



Il. JUSTIFICACION

El empleo de los alambres termoactivados se ha generalizado en nuestra practica
en la clinica universitaria de la division de estudios de posgrado de la U.M.S.N.H. para
resolver severas desarmonias dentomaxilares y con frecuencia hemos observado que
algunos arcos no recuperan totalmente su forma original e igualmente hemos encontrado
fractura en los segmentos laterales del arco.

Las caracteristicas de alta sofisticacidbn que presentan estos biomateriales que
aplican fuerzas muy suaves y graduales disminuyen el dolor, pueden ser usados por
largo periodo de tiempo sin necesidad de cambiar el arco, permiten la disminucién de
arcos principales y su activacion, simplifica el tratamiento disminuyendo el tiempo de
sillén, ademas de que su caracteristica de regular su tensibn de acuerdo a la
temperatura bucal permite al paciente en caso de molestia reducir su acciéon con
enjuagues de agua fria.

El interés del estudio de estas aleaciones es precisamente la posibilidad de utilizar sus
propiedades peculiares (efecto de memoria de forma, pseudoelasticidad) como un

atractivo en cuanto a aplicaciones practicas se refiere.
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lll. ANTECEDENTES

lll.1. Aleaciones con Memoria de Forma

La primera observacién recordada acerca de transformaciones de aleaciones con
memoria fue vivida por Chang y Read en 1932. Ellos notaron una reversibilidad de
transformacién en AuCd con observaciones metalograficas y cambios de resistencia y, en
1951 el efecto de memoria de forma fue observado en varias barras de AuCd. En 1938 la
transformaciéon fue observada en latén (CuZn). Sin embargo, no fue sino hasta 1962
cuando Buehler y asociados descubrieron el efecto en el equiatomico niquel-titanio (Ni-Ti)
marcando el comienzo serio de la investigacién tanto en la metalUrgica como en
potenciales usos. En 1965 la primera serie de aleaciones metalicas de niquel y de titanio
fueron producidas por el Laboratorio de Ordenance Naval. En el plazo de 10 afos un
buen nimero de productos estaba en el mercado y el entendimiento del efecto era mucho
mas avanzado. El estudio de estas aleaciones inteligentes ha continuado
incrementandose desde entonces y mas productos que usan estos materiales salen al
mercado cada ano.

Las aleaciones que recuerdan la forma, sobrellevan una transformacion de fase
en su estructura cristalina cuando son enfriados desde una forma fuerte a altas
temperaturas (Austenita) hasta otra forma débil a baja temperatura (Martensita). Esta
inherente transformacion de fase es la base de las propiedades particulares, sobre todo,
recordar la forma y superelasticidad. En la mayoria de los casos, el efecto de la memoria
es de un camino. Esto es, luego de enfriarse, la aleacion no sobrelleva ningin cambio en
su forma, aunque la estructura cambie a martensita. La martensita es deformada en gran
porcentaje, sin embargo, dicha deformacion es retenida hasta que el material se calienta,
que es cuando se produce la recuperacion de la forma. Luego del reenfriamiento, el
material no recupera la forma espontaneamente, pero debe ser deformada
deliberadamente si se quiere recobrar la forma deseada.

Es posible en algunas aleaciones causar una memoria de dos caminos. Eso es,
que el cambio de forma ocurra tanto enfriando como calentando. La cantidad de veces

que se puede cambiar de forma es significativamente menor que la que se obtiene en
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aleaciones con una Unica memoria, y muy poca tensién es generada por la aleacién
cuando trata de asumir la forma de baja temperatura. El cambio de forma al calentarlo
puede aln proporcionar gran fuerza, como la de la memoria de un camino °. Si bien fue el
acero el primer material en el que se observo este tipo de transformacion, no es el Unico
en el que ocurre, y tal proceso cobra particular significacion cuando se observa en
aleaciones no ferrosas como niquel-titanio, en lo que se traduce en el efecto memoria de
forma. Ademas, en estas aleaciones es posible obtener la transformacion martensitica no
solo mediante cambios de temperatura sino también por esfuerzo mecanico *.

Los primeros pasos reportados a través del descubrimiento de memoria en la
forma fueron tomados en 1930. De acuerdo a Otsuka y Wayman (1998), A. Olander
descubrié el comportamiento pseudoelastico de la aleacién Au-Cd en 1932.

Greninger y Mooradian (1938) observaron la formacién y dispersion de la fase
martensitica por disminucién e incremento de la temperatura de la aleacion de zinc y
cobre. El fenémeno basico en el efecto de la memoria gobernado por el comportamiento
termoelastico de la fase martensitica fue reportado en la década pasada por Kurdjumoy y
Khandros y también por Chang y Read. En los comienzos de 1960 Buehler y sus
colaboradores de la Naval Ordenance laboratory de los Estados Unidos de Norte America
descubrieron el efecto de memoria en la forma en una aleacion de Ni-Ti el cual puede ser
considerado un precursor en el campo de los materiales de memoria en su forma
(Buehler otros 1967). Esta aleacion fue llamada nitinol. Desde aquel tiempo
investigaciones intensivas han sido hechas para elucidar los mecanismos de su
comportamiento basico. Los primeros esfuerzos para explotar el potencial del Ni-Ti como
un material de implante fueron hechos por Johnson y Alicandrien (1976) y otros®.

Las aleaciones con memoria de forma (AMF) presentan un comportamiento
completamente distinto al de los materiales usuales. Por ejemplo, mientras que se
considera que la gran mayoria de los metales comienzan a deformarse plasticamente a
partir de un 0.2% de elongacion cuando son sometidos a un ensayo de tension, las
aleaciones con memoria de forma policristalinas pueden ser deformadas hasta un 5% sin
llegar a su plasticidad. Una aleacion metalica posee memoria de forma si después de una
deformacion permanente a baja temperatura, esta recupera su forma inicial con un simple
calentamiento. El efecto de memoria de forma esta ligado a una transformacion
12



martensitica displasiva, que se produce entre una temperatura baja a la cual el material
es deformado y una temperatura alta a la cual el material recupera su forma inicial. Otras
de las propiedades encontradas en este tipo de aleaciones son el efecto superelastico, el
efecto cauchdético y una capacidad elevada de amortiguamiento. Existen un gran nimero
de sistemas de aleacidén susceptibles de presentar el efecto de memoria de forma, sin
embargo, las més utilizadas son las de la familia Ni-Ti y las de base Cu, siendo las de la
familia Ni-Ti las que presentan mayores ventajas como mayores propiedades mecanicas,
mejor resistencia a la corrosion o su biocompatibilidad. Sus aplicaciones incluyen
activadores eléctricos y térmicos, aparatos médicos, motores, procesadores de soldadura
especiales etc ’.

De entre las diferentes aleaciones de memoria de forma, la aleacion equiatémica
de niquel y titanio, presenta notables caracteristicas tanto desde el punto de vista de la
transformaciéon austenita-martensita, propiedades termo-mecanicas que de ellas se
derivan: memoria de forma de un camino, de dos caminos, superelasticidad vy
anelasticidad. La combinaciéon de estas propiedades junto a su biocompatibilidad ha
permitido su aplicacién tanto al campo de la industria como al de la medicina®.

111.2. Aleaciones Ni-Ti

El nitinol fue desarrollado por William F. Buehler a principios de la década de 1960.
La aleacion original contenia 55% de niquel y 45% de titanio lo que daba una relacién
equiométrica 1:1 de estos elementos '. La caracteristica mas singular de este compuesto
bimetalico (Ni-Ti) es su memoria, resultado de transformaciones cristalogréaficas inducidas
por temperatura’. La aleacién Ni-Ti presenta dos propiedades muy destacadas que son
Gnicas en la odontologia: la memoria de forma y la superelasticidad®.

Cuando una aleacién que recuerda la forma estda en su forma martensitica, es
facilmente deformable, sin embargo, cuando la aleacion es calentada hasta su
transformacion de fase, la misma revierte a austenita y recobra su forma previa con gran
fuerza. Este proceso es conocido como memoria en la forma .

Una caracteristica de las aleaciones de memoria de forma es la superelasticidad.
La martensita inducida por tensién a partir de la fase austenita del Ni-Ti, permite generar

grandes deformaciones en el material que se recuperan cuando se elimina la carga °.
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Tras un gran numero de experimentos, el nitinol fue comercializado a finales de
los afos 70s para su uso ortodontico en una forma martensitica estabilizada, sin ninguna
aplicaciéon de los efectos de transicion de fase (aunque se sigue trabajando para intentar
aprovechar su memoria de forma)?®. El pionero del descubrimiento de los alambres de
niquel titanio en ortodoncia fue Andreasen quien publicé articulos con colegas partidarios
de su uso en la década de los 70s del siglo pasado. La primera aleacion ortodontica de
niquel-titanio (nitinol) fue comercializada por Unitek corporation (ahora 3M Unitek,
Monrovia, CA U.S.A), el nombre genérico de “nitinol” que es aplicable a este grupo de
aleaciones de niquel-titanio originado por niquel-titanio Naval Ordance Laboratory donde
la aleacién fue descubierta por Buehler y asociados®.

En los 90s los alambres de aleacion de Ni-Ti (Neo Sentalloy) con memoria
verdadera en la forma a la temperatura oral fue introducida por GAC internacional. Los
alambres de niquel- titanio contienen aproximadamente porciones atomicas de niquel y
son basados sobre el compuesto inter metalico Ni-Ti (algunas veces escrito como TiNi).*
Kusy ha sugerido que los alambres de niquel titanio pueden ser alternativamente
clasificados dentro de las siguientes tres categorias que las anteriores clasificaciones
como: superelasticas, no superelasticas, y verdadera memoria en su forma. Los rayos X
(XR) han sido usados ampliamente para el estudio en las fases relacionadas en los
alambres ortodénticos de niquel-titanio *.

En los ultimos anos, el uso de alambres de Niquel-Titanio (Ni-Ti) térmicos ha
llevado a la ortodoncia clinica moderna a otro nivel. El alambre térmico esta formado por
una aleacion cuaternaria de Niquel, Titanio, Cromo y Cobre; esta combinacion le da las
ventajas del Ni-Ti, mas las que adquiere por ser activado con calor, por lo que tiene mas
fuerza y menor deflexion. Esto lo logra mediante una transformaciéon martensita termo
elastica programada (Cambio estructural cristalografico reversible). Los alambres de Ni-
Ti térmicos son muy versatiles, ya que ofrecen extrema elasticidad, y pueden ser usados
por largos periodos de tiempo sin necesidad de cambiar el arco y con solo aplicarle calor
vuelve a su forma original '°.

En el ano de 1978 la compania Furukatu Electric después de varios anos de
investigacién fabricd un nuevo tipo de aleacién de niquel titanio el cual poseia no sélo la
propiedad de memoria de forma sino una nueva conocida como la de super elasticidad.
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GAC internacional dio a conocer esta nueva aleacién de niquel titanio superelastica para
su uso en ortodoncia con el nombre de sentalloy. Miura mostré clinicamente la
importancia de esta propiedad donde estas aleaciones generan fuerzas fisiologicamente
que son mas compatibles con el movimiento dental, ya que el alambre genera una fuerza
continua y ligera durante un periodo largo, situacién importante durante la etapa de
desactivacion que corresponde a la etapa donde propiamente se produce el movimiento
dental durante un tratamiento de ortodoncia.

Debido a la importancia clinica de esta propiedad Unica, anos mas tarde se han
realizado pruebas de tension-alargamiento de Miura, se han realizado investigaciones
para obtener mayor informaciéon de estos compuestos metalurgicos.

A partir de las pruebas como la difraccién de rayos-X, se ha llegado a la conclusion
de que la mas utilizada en los ultimos anos es él método de colorimetria diferencial de
barrido ©. Hoy en dia, gracias a la popularidad que han adquirido a lo largo de estos
ultimos anos, el término “inteligente” se ha adoptado como un modo vélido de calificar y
describir una clase de materiales que presentan la capacidad de cambiar sus
propiedades fisicas (rigidez, viscosidad, forma, color, etc.) en presencia de un estimulo
concreto .

Esta aleacion tiene la capacidad de absorber grandes cantidades de energia de
tension y distribuirlas mientras se quita la tension aplicada. La elasticidad de nuestros
alambres del arco de nitinol es aproximadamente mayor que la del acero. Estos tienen
excelente resistencia a la torcedura que son importantes para el corto periodo del
tratamiento.

Ademas, nuestras aleaciones proporcionan una fuerza constante sobre una gama
grande de la tensidn. Esta fuerza constante realza el movimiento del diente con mayor

comodidad al paciente '2.

lll.3.Superelasticidad

Las aleaciones Ni-Ti muestran un comportamiento superelastico si son
deformadas a una temperatura que esta ligeramente por encima de su temperatura de
transformacion, es decir, existen dos tipos de martensita, una deformada y otra normal;
esta ultima revierte inmediatamente a la martensita deformada tan rapido como la fuerza
15



que actua sobre ella es removida. Este proceso provee de una elasticidad gomosa a
estas aleaciones®. Estos alambres presentan la otra propiedad especial de las
aleaciones Ni-Ti, la superelasticidad que se manifiesta por una gran deformidad
reversible y una curva de tension-deformacién. Miura y colaboradores han demostrado
propiedades similares en otros alambres austeniticos comercializados en la actualidad 2 .

Dos nuevos alambres superelasticos, Ni-Ti de origen chino (comercializado como
Ni-Ti por Ormco) y el Ni-Ti de origen Japonés (comercializado como sentalloy por GAC
internacional, llandia, NY U.S.A). Fueron introducidos subsecuentemente durante los
mediados de los 80s *.

Watanabe fabricd y evalud prototipos de alambre ortodéntico el cual exploté las
capacidades de superelasticidad debido al estrés inducido en transformaciones
martensiticas de Ni-Ti '°.

La superelasticidad es la propiedad demostrada cuando el valor de la tension
permanece justamente constante hasta un cierto punto de la formacién del alambre y
permanece constante mientras que el alambre se encoge. Miura y colegas han mostrado
que la super elasticidad del Ni-Ti japonés (marcado como sentalloy) le permite entregar
una fuerza relativa constante por un largo periodo. Tal aplicacion de fuerza es
considerada fisiolégicamente deseable para movimiento de los dientes y para la
comodidad del paciente ™.

En las aleaciones metalicas, el efecto de memoria de forma se basa en la
transicion que se produce entre dos fases soélidas, una de baja temperatura o
martensitica y otra de alta temperatura o austenitica. Por ejemplo, el material se deforma
en la fase martensitica y recupera de forma reversible sus dimensiones originales
mediante el calentamiento por encima de una temperatura critica de transicién. Este
efecto se muestra en la figura lll.1.

Las aleaciones ferromagnéticas sufren el efecto de memoria de forma bajo la
aplicacién de diferentes campos magnéticos, su comportamiento es similar al de las
aleaciones con memoria de forma (AMF) pero el estimulo al que responden, en vez de
ser la temperatura, es el campo magnético aplicado.

Los polimeros con memoria de forma son materiales poliméricos con la capacidad
de recordar su forma original. Este efecto esta relacionado con la combinacion de la
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estructura y la morfologia del polimero junto con el proceso y tecnologia de programacion

de inclusién de la forma empleado *°.

L]

- L WY Calentamiento
Enfriamiento ;o
'

Austenita "‘&:“ Recuperacion
AN,

Martensita
Martensity {deformada)

Figura lll.1. Cambio en la estructura cristalina que se produce durante el cambio de

fase en las aleaciones con memoria de forma.

lll.4. Martensita

Las aplicaciones practicas de estos materiales estan implicadas en una
transformacion martensitica reversible (termoelastica). La fase de baja temperatura o
martensita toma el nombre de una de las fases del sistema hierro-carbono, asi bautizada
en 1895 en memoria de Adolf Martens, aunque en este caso la transformacion
martensitica sea esencialmente irreversible .

Es una estructura inestable por lo que no se encuentra en el diagrama de
equilibrio, se obtiene al enfriar una aleacion hierro-carbono a velocidades mas rapidas
que el enfriamiento a temperatura ambiente. Esta estructura tiene una forma cristalina
tetragonal distorsionada. Es muy dura pero a su vez fragil. También se le conoce como
solucién sélida sobresaturada de carbono. Aparece en el microscopio como una masa de
cristales poliformes.

Las martensitas termoelasticas estan caracterizadas por su baja energia e
interfaces de deslizamiento, que pueden ser manejadas con cambios pequefos de
temperatura o fuerza. Como una consecuencia de esto y de las restricciones debido a la
pérdida de simetria durante la transformacion, la martensita termoeléstica es
cristalograficamente reversible °.
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La aleacién Ni-Ti martensitica (en el futuro terminado martensitico) ha reportado
una distorsion monoclinica, triclinica o de estructura hexagonal, formas y temperaturas
bajas y alto esfuerzo.

La martensita producida por la transformacion de la aleacién Ni-Ti es: bastante
débil: 7.03 a 14.06 kg/mm? esfuerzo de deformacion y es capaz de absorber hasta un 8%
de la tensién recuperable °.

La martensita es altamente deformable con una tension bastante baja °.

llL.5. Austenita

Solucién sélida hierro-carbono con estructura cubica centrada en las caras (f.c.c)
de acuerdo con el diagrama hierro carbono se mantiene hasta 910°C la austenita
cambiara a una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo llamada ferrita (a). La
estructura puede disolver en su estructura hasta 2% de carbono aproximadamente. En la
mayoria de los textos se emplea la letra griega y (gamma) para su designacion, é a una
estructura f.c.c. La austenita es una de las tres fases alotrépicas que tiene el hierro, se
puede encontrar en una estructura metalografica a temperatura ambiente después del
tratamiento térmico de austemperizado. Utilizando entintado en caliente aparece en el
microscopio optico de color purpura.

A finales de los afnos 80s aparecieron nuevos alambres de niquel titanio con una
estructura granular austenitica activa 2.

Existen dos porciones grandes de fases de Ni-Ti (en el terminado austenitico)
como lo ordena bcc (CsCl-tipo) estructura (algunas veces determinado como B2), que
ocurre a altas temperaturas y bajo estrés.

La Austenita es fuerte a 25 a 70 kg/mm? de fuerza ejercida.

Ambas formas de la aleacién son: ductiles: alargamiento hasta ruptura arriba del
25%.

Fuertes: fuerza de tensién por encima de los 140 kg/mm?.

Biocompatibles y extremada resistencia a la elongacién .
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Martensite

a, b y ¢ son diferentes
Y = 96°

Austenite

CsCl Estructura
a=b=c
o =B =y=90°

Figura.lll.2 Muestra la estructura cristalina de la fase martensita y austenita °.

lll.6. Aplicaciones Médicas

A mediados del siglo XX hace su apariciéon en la industria el titanio, un material

descubierto en 1794 por el aleman Klaproth (que ya habia descubierto el uranio y el

zirconio) a partir del Oxido de Titanio, el Rutilo. Pero no es hasta 1948 cuando se inicia

su produccion industrial principalmente en la aeronautica, después en la industria quimica

y nuclear y, finalmente, en la industria de toda clase de vehiculos.

El titanio es un metal ligero, de baja densidad, con bajo calor especifico, baja

conductividad térmica y eléctrica, bajo coeficiente de dilatacion, no es magnético y mejor

comportamiento ante la corrosion.
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El titanio puro es ductil, la presencia de nitrégeno y oxigeno lo endurece, el
carbono tiene una influencia menor. Estos elementos se afiaden en cantidades muy bajas
para aumentar su resistencia mecanica hasta ocho veces.

La llegada del titanio a la medicina por sus 6ptimas propiedades mecanicas y su
biocompatibilidad supuso también una revolucién en el mundo de la prétesis dental. El
titanio es biocompatible, es decir, esta sustancia tiene la capacidad de permanecer inerte
en el organismo, por lo que resulta muy adecuado para la restauracion dental; ademas, el
titanio apenas transmite el calor y es altamente resistente al agua, la acidez y la lejia, asi
como a los rayos-X.

Debido a estas caracteristicas positivas del metal, hoy en dia, los implantes
dentales se preparan, casi exclusivamente, con titanio. Dado que su superficie se
mantiene inalterable, no surge sabor a metal en la boca, no se produce ninguna irritacién
en las encias ni diferencias de potencial entre el titanio y otros metales '°.

Dentro de las aleaciones con memoria de forma (SMA), se encuentran los
llamados alambres musculares, estos son alambres delgados de alta resistencia
mecanica, construidos con una aleacién de Ni-Ti llamada comercialmente “Nitinol”. Se
diseio una mano articulada en la cual se realizaron experimentos con alambres
musculares, construidos de una aleacion de Ni-Ti llamada “Nitinol”, para realizar los
movimientos y con esto lograr la aplicacion en el disefio de la prétesis *°.

El uso del niquel para aplicaciones médicas fue primeramente reportado en 1970.
En los principios de 1980, la idea de lograr un mejor apoyo y algunas aplicaciones
ortoddnticas y ortopédicas fueron liberadas. Fue s6lamente a mediados de 1990, de esta
manera que su primer logro comercial tuvo aplicaciones en la medicina. El uso del Ni-Ti
como un biomaterial es fascinante porque su superelasticidad y su efecto en la memoria
de forma las cuales son propiedades completamente nuevas comparadas con las
aleaciones de metal convencional °.

Metales y aleaciones encuentran multiples aplicaciones en ortopedia,
especialmente como materiales estructurales en dispositivos para la fijacion de fracturas
en sustitucion parcial o total de articulaciones. En el &mbito de la odontologia se emplean
como arcos de soporte en ortodoncia para prevenir el desplazamiento dental, en la
construccion de puentes, implantes y prétesis .
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Una caracteristica de las aleaciones de memoria de forma es la superelasticidad.
La martensita inducida por tensién a partir de la fase austenita del Ni-Ti, permite generar
grandes deformaciones en el material que se recuperan cuando se elimina la carga. Esta
propiedad posibilita aplicaciones en dispositivos utilizados en la Industria y en Medicina, y
en particular los stents.

Los stents, protesis tubulares destinadas a restablecer la capacidad de flujo en
conductos corporales afectados de estenosis (estrechamiento), exigen para su correcto
diseno un compromiso estricto entre sus caracteristicas estructurales y las propiedades
termomecanicas del material. Una suave Fuerza Crénica Expansiva, FCE, que permita
una relajacién gradual del estrechamiento, y una alta Resistencia a la Compresion Radial,
RCR, que impida que cualquier accion externa colapse la protesis, son algunos de los
parametros fundamentales de disefo de estos dispositivos.

Los materiales que presentan superelasticidad, en particular el Ni-Ti, son
candidatos ideales capaces de cumplir los requerimientos antes citados, sin embargo, la
utilizacion de este material requiere en el comportamiento en servicio, el conocimiento de
las temperaturas de transicion, las tensiones superelasticas en carga y descarga, las
deformaciones maximas recuperables, etc. Igualmente, es necesario conocer la
influencia del método de fabricacion en estas propiedades. El analisis de los aspectos

termo-mecanicos del disefio y del conformado constituye la base de este trabajo *®.

lll.7. Aplicaciones Ortodonticas de Alambres Ni-Ti

El titanio en la ortodoncia. En 1988 Miura, Mog, Ohura y Karibe, aplicaron el
niquel-titanio (Ni-Ti) en la confeccion de elementos ortodoncicos como el resorte espiral,
esto abrid extraordinarias perspectivas terapéuticas, lo que ha hecho que se utilice en la
mayoria de las técnicas distalizadoras modernas. Este material, por su super elasticidad,
asegura fuerzas constantes y ligeras a la temperatura bucal sin importar la cantidad de
activacién; ademas, tiene una gran memoria de forma, que permite su facil colocacién a
bajas temperaturas. Estos resortes producen un desplazamiento distal de 1 mm/mes, y
en ausencia de los segundos molares permanentes, pueden lograrse hasta 2 mm/mes,

con una pérdida de anclaje menor en este caso.
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Gracias al titanio, los disefios de Crozat vuelven a tener vigencia. Pero su
utilizacién es casi inapreciable en Europa, mas frecuente en paises como Estados Unidos
o Japon donde la funcionalidad de los disefios de Crozat y su combinacion con las
aleaciones de titanio permiten una expansién de hasta 5 mm en el maxilar de un adulto.
En Europa los disefios de ortodoncia para ampliaciones del arco dentario han
evolucionado a partir de los disefios de Crozat y combinan en su mayoria resina con

aleaciones de niquel titanio '°.

Los alambres de Ni-Ti son ahora ampliamente usados en el campo de la medicina,
por su efecto de memoria de forma Unica y super elasticidad. Desde 1978, se han estado
conduciendo estudios clinicos sobre la propiedad de super elasticidad de alambres de

arco y resortes ortodénticos redondos y rectangulares de Ni-Ti '°.

Evidencias clinicas han sugerido que los alambres de Ni-Ti son mas efectivos en
el comienzo de la alineacién dental por sus cualidades elasticas superiores. Este estudio
no soporta esa impresion por lo menos en el periodo de las dos primeras visitas del
paciente. Ha sido reportado que los alambres super elasticos se quedan activos por un
largo periodo, por lo tanto requieren menos cambios de arco y menos tiempo en el sillén
dental .

Los alambres de Ni-Ti son usados ampliamente hoy en clinicas ortoddnticas.
Mediante investigaciones en las propiedades Unicas de estos alambres vy resultados
iniciales satisfactorios han abierto nuevos horizontes en ambas practicas ortoddnticas,
investigaciones biomecanicas y practicas ortoddnticas. El trabajo por Andreasen vy
colaboradores llevaron a el desarrollo de Nitinol, manufacturado por un proceso de
endurecimiento. La forma de memoria es un fenémeno donde el alambre esta suave y
facilmente formable a bajas temperaturas, pero puede facilmente ser regresado a su

forma original cuando se calienta a una temperatura propia de transicion .
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Muchos alambres ortodonticos han sido recientemente desarrollados para ayudar
a llenar las necesidades de un alambre flexible con una fuerza ligera y un largo alcance
de trabajo. Con la introduccién reciente de dos nuevos alambres Ni-Ti (Nitinol) y
aplicaciones beta ha llegado a ser mucho mas completa; eligiendo por tacto puede ser
erroneo y visualizando la aplicacion de pruebas fisicas estandares pueden ser
extremadamente dificiles. Para ayudar al médico a visualizar el desenvolvimiento
auténtico de varios alambres ortodénticos disponibles, un simulacro similar al de
Anderson’s fue inventado para demostrar graficamente cémo cada alambre trabaja en
términos de alcance de funcionamiento. “Alcance de funcionamiento” definido por Thurow
es una medida de qué tan lejos un alambre puede ser doblado sin exceder los limites del

material o cuanto puede mover a un diente con solo un ajuste '.

Los resortes abiertos de Ni-Ti fueron encontrados que producian fuerzas ligeras
continuas por un largo periodo de activacién. Aunque, las fuerzas producidas fueron
ligeramente debajo de la escala 6ptima 75 -100 gr. El resorte cerrado de Ni-Ti produjo
fuerzas ligeras continuas entre 75 -100 gr. por un largo periodo de activacién. En
contraste los resortes de acero inoxidable produjeron fuerzas pesadas que rapidamente
se decayeron por pequefas activaciones. Los datos actuales indican que los resortes de
Ni-Ti producirian una fuerza relativamente constante en 7mm de movimiento de los
dientes con una activacion. En contraste, el acero inoxidable producirian una fuerza muy
grande y decadente en un espacio pequefio de movimiento de los dientes; por lo tanto,
requeriria muchas activaciones para un movimiento de dientes equivalente a los de Ni-
Ti. Esto indica que el Ni-Ti es la eleccién superior para producir fuerzas ligeras continuas
consistentemente, mientras se mueven los dientes. También son los mas practicos
porque pueden ser usados por todo el arco y requieren menos activaciones,

posiblemente sélo una para producir el movimiento dental deseado 2.

El beta titanio fue concebido para uso ortodontico hace mas de dos décadas por
Burstone y Goldberg, que reconocieron su potencial para comunicar fuerzas
biomecanicas mas bajas en comparacion con el acero inoxidable y la aleacién de cromo-
cobalto-niquel.
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En 1994 la corporacion Ormco introdujo una nueva aleacion, Koper Ni-Ti,
disponible en tres variantes de temperatura de 27° 359 40° correspondiendo al

terminado austenitico para la conclusion del terminado martensitico-austenitico.

En un estudio reciente el alambre 27% Koper Ni-Ti contiene un pico simple en las
curvas de calor y frié indicado, la transformacioén directa de martensitico a austenitico en

calor y de austenitico a martensitico en frio, sin una fase R intermedia.

Los rayos X (XR) han sido usados extensamente para el estudio en las fases
relacionadas en los alambres ortoddnticos de Niquel-Titanio. Desde mediados de este
siglo, casi toda la practica ortoddncica se ha basado en el ejemplo de acero inoxidable o
de una aleacion de cobalto-cromo (Elgiloy; Rocky Mountain Co.), con propiedades
similares. El acero inoxidable debe su resistencia frente a la oxidacion a su contenido

relativamente alto de cromo.

Una combinacién tipica para uso ortoddncico lleva un 18% de cromo y un 8% de
niquel (por lo que se le suele denominar acero inoxidable 18-8). Antes de los afos 50s
solian utilizarse aleaciones de metales preciosos para uso ortodéncico, debido a que
fundamentalmente no exigian ningun otro material que soportase las condiciones

intraorales.

Al comienzo de los afios 80s, después de la aparicién del nitinol, pero antes de la
del A-Ni-Ti, se introdujo en ortodoncia una aleacién de titanio bastante diferente: el beta

titanio *.

lll.8. Aplicaciones del Ni-Ti en Endodoncia.

La aleacién de Ni-Ti ha entrado en el mundo de la endodoncia; la literatura
publicada hasta la fecha es muy escasa, pero tras su revisién, se concluye que la
flexibilidad del Ni-Ti hace de él un material ideal para utilizar en la fabricacion de

instrumentos de endodoncia. Las limas de Ni-Ti, tanto manuales como mecanicas, tienen
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capacidad potencial para mejorar la capacidad de los clinicos de instrumentar sistemas
de conductos radiculares curvos. Es necesario mas investigacion para poder definir mejor
las limitaciones y fuerzas del Ni-Ti y para determinar los disefios de limas y las técnicas
a utilizar para sacar el maximo partido de este exclusivo material 2.

Civjan et al en 1975 ?*, trabajando para el Instituto de Investigacién Dental del
Ejercito de los Estados Unidos de América del Centro Médico del Ejercito Walter Reed,
fueron los primeros en sugerir que la aleacion de Ni-Ti poseia propiedades que se
ajustaban bien a los instrumentos endodéncicos . Walia, Brantley y Gerstein 2° refirieron
por primera vez el uso de un sistema metalurgico totalmente nuevo, el alambre de

ortodoncia de Nitinol 2° para la fabricacion de limas de endodoncia #’.

Los resultados de sus pruebas mecanicas mostraron que las limas de Nitinol
tenian dos o tres veces la flexibilidad elastica de las limas de acero inoxidable, a la vez
que una superior resistencia a la fractura por torsion horaria (+) y anti-horaria (-). Estos
resultados sugirieron que las limas endodonticas de Nitinol podrian ser especialmente
Utiles para la preparacion de conductos radiculares curvos ?. Las primeras limas de Ni-Ti
se fabricaron a partir de alambres de ortodoncia, la composicién y el procesado
metalurgicos del Ni-Ti se han adaptado para el uso endodéntico. Las férmulas quimicas
especificas del Ni-Ti y sus técnicas de procesado estan registradas, y han sido

desarrolladas fundamentalmente mediante pruebas de ensayo y error %°.

Las limas de endodoncia se fabricaron en acero al carbono desde la introduccién
de la primera K por la casa Kerr en 1901. Muchos de los errores de procedimientos que
se producen en el transcurso de la instrumentacién, especialmente en conductos
radiculares curvos, se relaciona con la rigidez de estas aleaciones de acero. Los
fabricantes han intentado afrontar esos problemas mediante la introduccion de
variaciones en el disefio de las limas, que por lo general implican modificaciones del area
de la seccion transversal, del angulo y la profundidad de las espiras cortantes, y del
disefio de la punta. Hasta hace muy poco, los metales o aleaciones utilizadas para la

fabricaciéon de los instrumentos de endodoncia merecieron escasa atencion. El desarrollo
25



del Ni-Ti en los afios 60 proporcioné a la profesion dental un nuevo y exclusivo metal con
una potencial utilidad para el uso en endodoncia .
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IV. OBJETIVOS

IV. 1.0bjetivo General

% Identificar la naturaleza quimica y caracteristicas metalograficas de los alambres
termoactivados Ni-Ti de tres marcas en coordinacion con el Instituto de
Investigaciones MetalUrgicas de la Universidad Michoacana de San Nicolas de
Hidalgo.

IV.2. Objetivos Especificos

% Determinar la naturaleza quimica de los alambres Ni-Ti comerciales mediante

técnicas de caracterizacion por fluorescencia y difraccién de rayos-X.

% Determinar las caracteristicas metalogréaficas de los alambres Ni-Ti comerciales

mediante técnicas de microscopia Optica y electrénica.

% Evaluar la presencia de impurezas 6 segundas fases presentes en los alambres

Ni-Ti y su relacién sobre las propiedades mecanicas y de memoria de forma.
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V. CLASIFICACION DEL ESTUDIO

El presente estudio es del area de las ciencias basicas.

Observacional: ya que se pretende visualizar por medio de técnicas de
fluorescencia y difraccion de rayos-X y de microscopia Optica y electrdnica, la
naturaleza de los alambres termo-activados 0.016 X 0.022 de las marcas
comerciales TP, 3M y GAC.

Comparativo: porque se pretende comparar la naturaleza de cada uno de los

alambres antes mencionados.

Longitudinal Prospectivo: ya que el estudio se realizara llevando un seguimiento

de la naturaleza y su comportamiento de los alambres termo-activados.
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VI. CRITERIOS DE ELIGIBILIDAD

VI.1. Criterios de Inclusion:
«+ Arcos rectangulares termo-activados nuevos de 0.016 X 0.022mm.

% Arcos rectangulares termo-activados de las marcas: TP, 3M y GAC.
VI.2. Criterios de Exclusion:

% Arcos rectangulares termoactivados que no sean nuevos de 0.016 x 0.022 mm y
gue no sean de las marcas TP, 3M Y GAC.



Vil. MATERIALES Y PREPARACION DE PROBETAS

VIl.1. Materiales
Para nuestro estudio se emplearon alambres Termoactivados Ni-Ti de medidas
0.016 X 0.022 de marcas comerciales, tales como: 3M, TP y GAC.

VII.2. Preparacion de Muestras
Debido al reducido espesor de los alambres de estudio, se vio en la necesidad de

preparar muestras que facilitaran el manejo de los mismos.

Para la preparacion de las muestras se emplearon dos métodos:

a) Encapsulamiento en frio.

b) Método sobre base metalica.

a) Encapsulamiento en frio.

El encapsulamiento en frio consiste en sumergir los alambres en una mezcla de

resina epoxica mas endurecedor en una relacién de 81% de resina con un 19% de

endurecedor la cual esta contenida en un molde impregnado de liquido desmoldante de

marca Struers, durante un tiempo aproximado de 24 horas.

La resina endurece dejando los alambres en la superficie, lo cual nos facilita un

mejor manejo de los mismos.
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El procedimiento para el encapsulamiento en frio se observa en la figura VII.3.

Figura VII.3. Preparacion de muestras por método de encapsulamiento en frio, a)

resina, endurecedor y liquido desmoldante; b) moldes y c¢) probetas con alambres Ni-Ti.
b) Montaje sobre base metalica.
Este método consiste en pegar los segmentos de alambres Ni-Ti sobre una base

metalica de acero al carbono con pegamento del tipo cianocrilato.

La base metalica de seccién de 15 x 15 mm y 10 mm de espesor fue rectificada
para garantizar paralelismo y un buen acabado superficial.
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En una base metalica paralela, se pegaron los alambres con pegamento tipo

cianoacrilato.

Figura VIl.4. Base metélica usada para el montaje de alambres Ni-Ti.
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VIIl. TECNICAS Y EQUIPOS EMPLEADOS PARA EL ESTUDIO

VIIl.1. Fluorescencia de Rayos-X

La técnica de fluorescencia de rayos-X esta basada en la medicion de los Rayos-

X caracteristicos emitidos por una muestra que ha sido excitada mediante una fuente de
radiacion artificial °'.

El equipo empleado fue el Kevex 0700. La muestra se coloca sobre una superficie

plana, excitandola durante dos minutos aproximadamente, por medio de Rayos-X, el

aparato mide la intensidad de los mismos, la cual es reportada graficamente arrojando los

resultados caracteristicos de dicha muestra.

VIII.2. Difraccion de Rayos-X

El fendmeno de la difraccion de Rayos-X consiste basicamente en un proceso de
interferencias constructivas de ondas de rayos-X que se produce en determinadas
direcciones de espacio. Significa que las ondas tienen que estar en fase, lo que ocurre
cuando su diferencia de trayectoria es cero o un multiplo entero de longitudes de onda.
La aplicacion fundamental de la Difraccion de Rayos-X es la identificacién cualitativa de
la composicion de una muestra cristalina. La difraccion esta basada en las interferencias
Opticas que se producen cuando una radiacion monocromatica atraviesa una rendija de

espesor comparable a la longitud de onda de la radiacion.

La difraccion de Rayos-X se produce por la interaccion entre el haz de Rayos-X y
los electrones del entorno ordenado de un cristal debido a que las distancias entre los
centros de dispersion son del mismo orden de magnitud que la longitud de onda de la
radiacion. La cristalografia por difraccion de Rayos-X consiste en medir las intensidades
de los haces difractados por la muestra, un monocristal, mediante un detector adecuado,
a partir de estos reconstruir matematicamente la distribucion electrénica en la celdilla
unidad, cuyos maximos corresponderan de forma aproximada a las posiciones

atémicas 2.
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El equipo utilizado fue el difractometro D5000 SIEMENS. Las muestras se colocaron
en un portamuestras giratorio en un rango de angulo de 20 a 120°% después fueron

analizadas en 3 segundos en paso de 0.020° y longitud de onda de 1.546 Angstroms (A)

con 30 kilovoltios (KV) y una corriente de 20 miliampers (mA).

VIIl.-Técnicas de Ataque Quimico de Revelado de Microestructura de
Aleaciones de Ti.

A) Recomendaciones de Reactivos Especificos para Titanio y Aleaciones.
El microscopio ha jugado un papel muy importante en las aleaciones de Titanio. El
Titanio se ataca con acido clorhidrico, acido fluorhidrico, acido nitrico, la capa de oxido
adherente sobre la superficie del Titanio y aleaciones de titanio requiere de reactivos
fuertes. De esta manera, la mayoria de los reactivos para Titanio contienen acido
fluorhidrico, acido HNOs3, en agua, glicerina o acido lactico. Cuando estos dos acidos
estan presentes, el acido HF ataca la superficie mientras que al acido nitrico la resalta.
El reactivo de Kroll, una soluciéon acuosa diluida que contiene HF y HNO3; es uno de los
reactivos mas viejos y mas comunmente utilizados. El reactivo de Kroll revela los
detalles de la estructura y con algunas muestras revelard los limites de grano para
minimizar el problema de manchas que quiza oscurecen la micro estructura, el reactivo

de Kroll y reactivos similares deben ser aplicados por Swabing (tallar, frotar).

En general el swabing produce un ataque mas brillante con estas aleaciones. En

algunos reactivos el peroxido de hidrégeno es adicionado para reducir el manchado.

Un reactivo acuoso muy popular conteniendo hidroxido de potasio, peréxido de
hidrégeno, también oscurece la fase alfa pero no afecta la fase beta. Acido nitrico y
fluorhidrico son también adicionados al acido lactico y aplicados por swabing.

A mayores niveles de acido fluorhidrico este ataque produce alguna accién de
pulido quimico, lo cual puede ser de utilidad para obtener estructuras bien definidas. Para

la fase alfa de Titanio el ataque con acido fluorhidrico al 0.05% acuoso oscurece los
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granos alfa preferencialmente. Este ataque es usado por inmersién (sumergir muestra).
El reactivo de Kroll produce resultados similares cuando es usado por inmersién. Ya que
la fase alfa tiene una estructura cristalina hexagonal compacta, esta responde a la luz
polarizada. La fase beta tiene una estructura cristalina, cubica centrada en el cuerpo y es
oscura bajo luz polarizada. Si es rotada bajo una polarizaciéon cruzada, los granos alfa
presentan un contraste claro oscuro, alternado mientras que los granos beta permanecen

oscuros en todos los angulos de rotacion.

El agente de Kroll (swabing) en una solucién 4ml de &cido clorhidrico, 1ml de &cido
sulfhidrico, 95ml de agua (inmerso 10 minutos en solucién a ebullicibn produce
resultados similares. El uso de una solucion de 10ml de KOH al 40%, 5ml de agua
oxigenada H20, (30%) y 30ml de H.O (1min a 75°C) oscurece algo de la fase alfa

acicular, produciendo un contraste mejor.

B) Niquel y Aleaciones.

El Niquel resiste el ataque de soluciones alcalinas, es atacado ligeramente con
acido clorhidrico o acido sulfhidrico diluido, y es disuelto rapidamente en acido nitrico
diluido consecuentemente, los reactivos de ataque para niquel y sus aleaciones son
soluciones muy fuertes. Si la concentracién de niquel es alta, esto puede hacer dificil el
ataque de las muestras de niquel, el ataque de los limites de grano es relativamente facil
de obtener, pero el contraste de los granos es dificil. El uso de reactivos electroliticos es

muy popular.

El atague con el reactivo de tinte Beraha (100ml de una solucién de una parte
acido fluorhidrico y dos partes de agua adicional 1gr. de meta bisulfito de potasio; 1gr. de
cloruro FeCl; también se adiciono para el X750) produjo una coloracién excelente y el

desarrollo completo de la estructura de grano en ambas muestras.

La micro estructura de las superaleaciones base niquel es muy compleja. El

endurecimiento se obtiene por precipitacidon de la fase gama prima NizAl o esta NisTi.
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Varios tipos de carburos, boruros y carburos de Ti, pueden estar presentes. La fase
gamma prima es muy pequefa y es mejor observarla por métodos de microscopia
electrénica, excepto cuando las aleaciones estan sobre envejecidas. Varios reactivos de
ataque preferencialmente atacan la fase gama prima, la dejan en alivio. Las particulas de

gama prima tienen forma cubica o esférica.

C) Formulas Recomendadas para revelar microestructuras en Aleaciones Ni-
Ti 33,34,35

1.- a) Formula: 50ml. de &cido HNO3, 50ml. de acido acético, (50ml opcional).
b) Procedimiento: debe usarse fresco, bajo una campana de extraccion y no
almacenar. La muestra debe de estar inmersa o por el método de swabing de
5 a 30 seg.
c) Materiales: aleaciones niquel-cobre y aleaciones Ni-Ti.

2.- a) Formula: 10ml. &cido fluorhidrico, 25ml. acido nitrico, 150ml agua.
b) Procedimiento: con el método de Swabing, la muestra debe ser atacada de 5
a 30 segq.
c) Materiales: aleaciones Ni-Ti.

3.- a) Formula: Solucién Ay B.

La solucién A lleva una parte de acido Clorhidrico y dos partes de agua.

La solucion B una parte acido Clorhidrico y una parte de agua.

b) Procedimiento: sumergir la muestra de 60 a 150 seg. cuidar que la muestra
esté en movimiento. Adicionar de 6 a 7 gr. de metabisulfito de potasio a 100ml.
de la solucién A.

c) Materiales: reactivo de tinte de Beraha para aleaciones base niquel.

36



Preparacion y Ataque de Muestras para Aleaciones Ni.

Preparacién del Niquel:

El niquel es téxico para la piel y sistema respiratorio y puede causar alergias.

I: el niquel con pureza de 98.5 a 99.8 Ni carbonil.

Ni 200 con pureza 99.5.

Ni electrolitico 99.5 a 99.8; el Ni es usado para galvanizado y recubrimientos. El Ni
puro de 90 a 99.5% es usado en equipos de laboratorio, el Ni puro es resistente y tiende

a formar manchas y capas deformadas.

4.- a) Formula: 0.01-1gCr03, 100mI HCL
b) Procedimiento: dejar a la solucién reposar unos cuantos minutos antes de
usarse, sumergir de unos cuantos segundos a unos cuantos minutos.

c) Materiales: aleaciones Ni.

5.- a) Férmula: 50-5ml acido acético, 10ml HNO3, 85ml H»0
b) Procedimiento: usar recién hecho y no almacenarlo, en celda electrolitica a
1.5 voltios de 20 a 60 segundos, usar alambres de platino como conductores de
voltaje.
c) Materiales: aleaciones Ni.
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Materiales: Ni puro y Aleaciones con alto contenido de Niquel.

Niquel puro y aleaciones con alto contenido de niquel, aleaciones Ni-Ti y niquel-
cobre, revela los limites de grano, condiciones de 5 a 30 segundos, usar directamente

después de preparada la muestra y no almacenar.

6.- a) Formula: 100ml de acido Hidroclorhidrico al 32%, 0.1 — 1 gr. de 6xido de

cromo (VI).
b) Procedimiento: desde segundos a minutos.
c) Materiales: niquel-aluminio, molibdeno-niquel, niquel-titanio.

7.- a) Formula: 1-3 ml de &cido selénico, 20-30 ml de acido clorhidrico, 100 ml de

etanol.
b) Procedimiento: sumergir la muestra de 1-4 minutos a 20°C. los carburos se

colorean y la fase gama prima, la matriz no se afecta.

c) Materiales: aleaciones Ni.

8.- a) Férmula: 85 ml de agua destilada, 10 ml de acido nitrico, 5 ml acido acético

glacial.
b) Procedimiento: no almacenar la solucién, de 20 a 60 segundos, 1.5 volts

corriente directa. Produce contraste del grano.
c) Materiales: niquel y aleaciones de niquel, niquel-plata, niquel-aluminio, niquel-

cromo, niquel-cobre, niquel-fierro y niquel-titanio.
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9.- a) Formula: 25 ml &cido clorhidrico, 3 gr. bifluoruro de amonio, 125 ml
agua, unos cuantos granitos de metabisulfito de potasio.
b) Procedimiento: mezcla fresca. (Para solucion de stock, mezclar primero los 3
componentes, adicionar el metabisulfito de potasio justo antes) y sumergir de
unos cuantos segundos a unos cuantos minutos.

c) Materiales: Ni-Ti.

10.- a) Formula: 3ml acido selénico, 10ml acido clorhidrico,100 ml de metanol al
95% o etanol al 95%
b) Procedimiento: sumergir de 1-15 minutos (hasta 30% de acido clorhidrico
puede utilizarse para una accion mas vigorosa, estable de 3-9 dias,
dependiendo de las concentraciones de acido clorhidrico.
c) Materiales: aleaciones Ni-Ti.

11.- a) Férmula: 10 gr. oxido de cromo, 3 gotas de acido clorhidrico, 100 ml de
agua.
b) Procedimiento: adicionar el acido clorhidrico justo antes de usarse,
sumergir de 3 a 30 segundos.

c) Materiales: Aleaciones Ni.

12.- a) Formula: 01-1 gr. de 6xido de cromo CrOz 100 ml de acido clorhidrico.
b) Procedimiento: permitir a la soluciéon un madurado de unos cuantos
minutos antes de usarse, sumergir o tallar de pocos segundos a unos cuantos
minutos.

c) Materiales: aleaciones Ni.

En la tabla VII.1. se muestran de manera general los reactivos quimicos
empleados,
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Tabla VIII.1. Reactivos quimicos utilizados.

Nombre del reactivo | Formula Observaciones:
quimico

Acido Clorhidrico HCI Los reactivos fueron
Acido Acético Glacial CH3; COOH Proporcionados por el
Acido Nitrico HNO; Laboratorio de Andlisis
Oxido de Cromo Cr 203 Quimico del Instituto de
Metabisulfito de Potasio Kz S, Os Investigaciones

Cloruro Férrico FeCls, Metalurgicas de la
Acido Fluorhidrico HF U.M.S.N.H.

VIII.3. Analisis por Microscopia Optica de Reflexién

Para el andlisis de microscopia éptica de reflexion se sometieron los alambres a

una preparacion metalografica, que consta de los siguientes pasos:

a) Lijado. - El lijado de las muestras, fue realizado en forma manual, sobre las
probetas directamente, con lijja de carburo de silicio grado 400, 600 y 1000 Girit,

empleando suficiente agua como enfriador.

b) Pulido. - Se usaron pafos Lecloth, con pastas de diamante sintético de 6, 3 y 1
micras (um) con lubricante-dispersante-enfriador Ultra Lap Diamond Extender. Los
panos fueron colocados en platos porta-pafos de la pulidora LECO SS1000, la cual fue
operada con una velocidad de 150 rpm. La superficie de los alambres al término del
pulido queda libre de ralladuras y marcas, dando como resultado una superficie espejo.
Finalmente, la probeta se lavo con alcohol sobre la superficie pulida y secada con aire

frio a presion.
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Figura VIIl.5. Pulidora LECO SS1000

c) Limpieza ultrasénica.- antes del ataque, la probeta es sometida a una limpieza
ultrasénica, sumergiéndola en acetona durante 7 minutos, eliminando cualquier tipo de

suciedad.

Figura VIIl.6. Equipo de Limpieza Ultrasénica Branson 1210
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d) Ataque.- Las muestras fueron atacadas con varios reactivos quimicos obtenidos

de la bibliografia (3*34Y3%),

Las técnicas de ataque empleadas fueron:

1) Inmersion: la probeta se sumerge en el reactivo durante el tiempo recomendado

en la bibliografia.

2) Swabing: se frota la superficie pulida con un algoddén impregnado del reactivo
qguimico durante el tiempo recomendado por la bibliografia.

Se realizaron pruebas pre eliminares las cuales consistieron en variar los tiempos de
ataque y cantidades de concentracién de los reactivos, esto con el fin de obtener mejores
resultados.

Posteriormente, las muestras atacadas fueron observadas en un microscopio 6ptico
de reflexion que se muestra en la figura VIII.7

Figura VIII.7. Microscopio NIKON EPIPHOT 300.
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VIil.4. Analisis por Microscopia Electronica de Barrido:

El objetivo central del analisis de microscopio electrénico de barrido (MEB) fue
caracterizar la microestructura del soporte, determinando la morfologia y estimando el
tamafio de los granos asi como también observar el grado de porosidad . Para el
andlisis por microscopia electrénica de barrido, fue necesaria la preparaciéon de muestras

de la misma manera que para el andlisis de microscopia Optica de reflexion.
Al final se realizo un sobreataque que permitié una mejor observacion, ya que

consume los granos de la matriz revelando los limites de grano en bajo relieve. La

férmula con la cual se llevé acabo el sobreataque se presenta en la tabla VIII.2.

Tabla VIIl.2. Férmula de sobreataque empleada.

Composicion del reactivo Tiempo de | Técnica de

ataque ataque

Mezcla de: 20 mililitros de agua destilada + 10 | 15 segundos | Inmersion
mililitros de acido clorhidrico + 0.1 gramos de
metabisulfito de potasio + 0.05 gramos de cloruro
férrico.

El microscopio electrénico de barrido empleado es un SEM (Scanning Electron
Microscopy) modelo JSM 6400, marca JEOL, equipado con microanalisis EDS (Energy
Dispersive Spectroscopy), con resolucion a 35 kV. El area de la muestra a ser examinada
es irradiada con un haz de electrones firmemente enfocado, que puede ser estatico o de
barrido sobre la superficie de la muestra. El tipo de senales utilizadas cuando el haz
incide sobre la muestra incluyen electrones secundarios, retrodispersados, y Rayos-X

caracteristicos.

43



Figura VIII.8. Microscopia Electrénica de Barrido.

La secuencia para la observacion de muestras en el MEB es la siguiente:

a) Colocacion de los alambres en el porta muestras del microscopio electrdnico de
barrido.

b) Introduccion del portamuestras en la camara de vacio del microscopio.

c) Observacion de muestras.

d) Microanalisis EDS.
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VIIL.5. Ensayo de dureza

Este tipo de ensayo consiste en aplicar y comprimir progresivamente sobre la
probeta, bajo la accibn de una carga estatica conocida, un penetrador de forma
determinada. La muestra se coloca sobre una plataforma rigida, y la aplicacién de la
carga se realiza directamente o mediante un sistema de palancas. La dureza se expresa,
de acuerdo con el ensayo efectuado, mediante un numero que es inversamente
proporcional a la profundidad de penetracion para unas condiciones de carga y del
penetrador determinado, o bien proporcional a la carga medida que ha actuado sobre la
superficie de penetracion.

El andlisis de dureza Vickers para cada alambre, se muestra en la Figura VIIL.9.

Puntos de anélisis de dureza.

e

—» Alambre

Figura VIIL.9. Analisis de dureza Vickers de cada alambre.
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IX. RESULTADOS Y DISCUSION.

IX.1. Resultados de Fluorescencia de Rayos-X

Mediante esta técnica es posible determinar la composicién quimica elemental de
un material cristalino o amorfo. Su principio de funcionamiento esta basado en el
espectro caracteristico emitido por un elemento cuando es irradiado por un haz de
Rayos-X. El haz de RX es suficientemente energético para excitar los electrones en sus
Orbitas mas cercanas al nucleo Ky L, y es cuando la energia es reemitida en forma de
radiacion caracteristica a los elementos presentes en el material. La radiacién resultante
se encuentra también en la regién correspondiente al espectro electromagnético de los
RX.

El equipo para la produccion y analisis de este espectro, consiste de un tubo de
RX, la muestra y un detector Si (Li). La precisiéon de la medicién del nUmero de cuentas,
depende de la concentracion del elemento desconocido en la muestra. EI método de
analisis por esta técnica es cualitativo y, puede ser cuantitativo mediante el uso de

estandares %’.
Los resultados de los elementos quimicos que se encontraron presentes en la

aleacion por arriba del 1% son el niquel y titanio se muestran en las tablas IX.3., IX.4 y
IX.5 para los diferentes alambres.
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Tabla IX.3.Elementos quimicos presentes en las aleaciones bajo estudios
determinados por fluorescencia de rayos-X, en alambres GAC.

Alambre GAC
Elemento | No. Linea Energia | Energia | Cuentas/segundo | % de
Atémico | espectral | calibrada | medida error
Ti 22 K-Alpha1 | 4.510 4.510 562.2 0.6
Ti 22 K-Alpha 2 | 4.504 4.504 385.2 1.4
Ti 22 847.4 0.3
Ni 28 K-Alphatl | 7.477 7.477 2011. 0.3
Ni 28 K-Alpha 2 | 7.460 7.460 1029. 0.7
Ni 28 3040. 0.2

Tabla IX.4. Elementos quimicos presentes en las aleaciones bajo estudios
determinados por fluorescencia de rayos-X, en alambres TP.

Alambre TP. |
Elemento | No. Linea Energia | Energia | Cuentas/segundo | % de
Atémico | espectral | calibrada | medida error

Ti 22 K-Alpha1 | 4.510 4.510 638.3 0.6

Ti 22 K-Alpha 2 | 4.504 4.504 323.8 1.3

Ti 22 962.1 0.3

Ni 28 K-Alpha 1 | 7.477 7.477 2330. 0.3

Ni 28 K-Alpha2 | 7.460 7.460 1192. 0.7

Ni 28 3522. 0.1
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Tabla IX.5. Elementos quimicos presentes en las aleaciones bajo estudios
determinados por fluorescencia de Rayos-X, en alambres 3M.

Alambre 3M |

Elemento | No. Linea Energia | Energia | Cuentas/segundo | % de
Atémico | espectral | calibrada | medida error

Ti 22 K-Alpha 1 | 4.510 4.510 507.8 0.7

Ti 22 K-Alpha 2 | 4.504 4.504 257.6 1.5

Ti 22 765.3 0.4

Ni 28 K-Alpha 1 | 7.477 7.477 1834. 0.3

Ni 28 K-Alpha 1 | 7.460 7.460 938.8 0.6

Ni 28 2773. 0.2

Discusion:

Los elementos detectados por arriba del 1% son el niquel y el titanio. De acuerdo

con esta técnica los Unicos elementos presentes son niquel y titanio lo cual garantiza que

se trata de una aleacion binaria niquel-titanio. Algunas impurezas no pueden ser
detectadas por esta técnica.
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IX.2. Resultados de Difraccion de Rayos-X

En las figuras 1X.10, IX.11, IX.12, se presentan los resultados de difraccién de
rayos-X en las muestras GAC, TP Y 3M, respectivamente.

Figura 1X.10 Difractograma de rayos-X de la muestra GAC.
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Figura 1X.11 Difractograma de rayos-X de la muestra TP.



Figura IX.12. Difractograma de rayos-X de la muestra 3M.

El analisis de difraccién de Rayos-X nos indica que se trata de una aleacién Ni-Ti
con estructura cristalina correspondiente a la AUSTENITA. (Estructura cristalina cubica
centrada en el cuerpo, BCC B2). Todos los difractogramas muestran los picos
correspondientes a la estructura cubica, tal y como se puede apreciar en la carta JCPDS-
ICDD 18-899 (Fig. IX.13).
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Figura IX.13 Carta 18-899 de difraccion de Rayos-X de la base de datos JCPDS-
ICDD.

Discusion: Los resultados de difraccion de Rayos-X de las diferentes muestras
comparados con la base de datos JCPDS-ICDD (figura 1X.13 Carta 18-899) y se
corrobora que se trata de la aleacién Ni-Ti con estructura del tipo CsCl, sistema cubico
centrado en el cuerpo BCC (B2) correspondiente a la fase denominada Austenita. Los
tres materiales presentan los mismos picos en el difractograma, lo cual significa que

presenta la misma estructura cristalina.
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IX.3. Resultados de Microscopia Optica de Reflexion

IX.3.1. Resultados preliminares
Se realizaron pruebas preliminares con los diferentes reactivos recomendados en

bibliografia, para revelar la microestructura de la aleacion Ni-Ti. A continuacién se

presentan los resultados preliminares obtenidos.

Prueba No. 1
Reactivo: 7.05 ml 4cido nitrico (HNOg3),1.6 ml &cido fluorhidrico (HF).,82.7 ml
H.0.
Material: alambre TP.
Técnica de ataque: por inmersion.
Tiempo de ataque: en TP se dieron 190 seg.
En TP se observaron unos puntos negros y unos granos alargados.

Figura IX.3.14.
Micrografia del alambre TP.
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Prueba No. 2

Reactivo: 14.1 ml &cido nitrico, 3.2 ml acido fluorhidrico, 82.7 ml agua.
Material: alambre TP.
Técnica de ataque: por inmersién.

Tiempo de ataque: 190 seg.
Observaciones: se empezé a observar una zona mas definida en los extremos

del alambre pero ya se empezaba a quemar. Se vio que los extremos del alambre son
las partes que mas se empezaron a marcar preferencialmente.

Figura IX.3.15. Micrografia del alambre TP. de la prueba no.2
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Prueba No. 3

Reactivo: 50 ml HNOs3, 50 ml &cido acético.

Material: alambre GAC.

Técnica de ataque: por inmersion.

Tiempo de ataque: 400 seg.
Observaciones: no se reveld nada.

Figura.IX.3.16. Micrografia del alambre GAC .
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Prueba No. 4

Reactivo: 25 ml acido nitrico, 25 ml acido acético.

Material: alambre TP.

Técnica de ataque: método de swabing.

Tiempo de ataque: llegamos a 15 minutos.
Observaciones: no se observd nada.

Figura IX.3.17. Micrografia del alambre TP de la prueba no. 4.
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Prueba No. 5

Reactivo: 39.5 ml agua, 7.5 ml &cido nitrico, 3.0 ml acido Fluorhidrico.
Material: alambre GAC.
Técnica de ataque: método de swabing.
Tiempo de ataque: 60 seg.

Observaciones: se observaron unos granos alargados, asi algunas zonas
amarillas y otras color verdosas, también se noté que los extremos se revelaron mas,
asi como que algunas zonas estaban sobre atacadas

Figura 1X.3.18. micrografia del alambre GAC.
a) Se observan granos alargados asi como zonas amarillas y verdosas.
b) Los extremos del alambre se revelan mas.
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Prueba No. 6

Reactivo: 39.5 ml agua, 7.5 ml &cido nitrico, 3.0 ml acido fluorhidrico.

Material: alambre 3M
Técnica de ataque: por inmersion.
Tiempo de ataque: 60 seg.

Observaciones: se observaron figuras en forma de helechos en diferentes
tamanos.

Figura IX.3.19. Micrografia del alambre 3M se revelaron figuras en forma de helechos.
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IX.4. Resultados Finales de Microscopia Electronica de Barrido.

Prueba No. 7

Reactivo: solucién de Stock (15 ml de &cido clorhidrico, 15 ml agua destilada.

Material: alambre 3M (1,2).
Técnica de ataque: por inmersion.
Tiempo de ataque: alambre # 1-2 min. y alambre # 2-1 min.
Observaciones: se observaron algunos precipitados y un poco de la micro estructura

en los alambres.
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Figura IX.3.20. Micrografia del alambre 3M.
a) Muestra la presencia de los precipitados, los cuales tienen un tamano promedio de
2um.
b) Presenta el tamafio de grano, el cual en promedio es de 7um.
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Prueba No. 8

Reactivo: 0.3 grs de meta-bisulfito de potasio, 0.15 grs de cloruro férrico, 15 ml de
solucién stock b.

Material: alambre 3M.

Técnica de ataque: por inmersion.

Tiempo de ataque: 45 seqg.
Observaciones: se reveld y se llevd a observar al microscopio.

Figura IX.3.21. Micrografia del alambre 3M donde se muestra el tamafo de grano.
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Prueba No. 9

Reactivo: 20 ml agua, 10 ml acido clorhidrico, 0.1 grs. meta-bisulfito de potasio, 0.05 grs.

cloruro ferrico.

Material: alambre GAC.

Técnica de ataque: por inmersion.

Tiempo de ataque: alambre #1-15 seg. y alambre #2-30 seg.
Observaciones: se observo que se carcome el material

W ——— lapmf:ﬁ,‘t' b — ]
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Figura 1X.3.22. Micrografia del alambre GAC.
a) Muestra el tamano de grano, asi como su tamario promedio es de 14 um.
b) Se observa la presencia de precipitados, asi como su tamano promedio de 1.5um.
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Prueba No. 10

Reactivo: 20 ml agua, 10 ml &cido clorhidrico, 0.1 grs. meta-bisulfito de potasio, 0.05 grs.

cloruro férrico.

Material: alambre TP.

Técnica de ataque: por inmersién.

Tiempo de ataque: alambre #1-10 seg. y alambre # 2-30 seq.
Observaciones: se reveld y se llevé a observar al microscopio.

Figura 1X.3.23. Micrografia del alambre TP.
a) Muestra el tamano de grano, el cual tiene un promedio de 4um.
b) Se observa la presencia de precipitados en mayor cantidad y tamano, los cuales
tienen un tamano promedio de 2um.
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Prueba No. 11

Reactivo: 20 ml agua, 10 ml &cido clorhidrico, 0.1 grs. meta-bisulfito de potasio, 0.05 grs.
cloruro férrico.
Material: alambre 3M.
Técnica de ataque: por inmersion.
Tiempo de ataque: 60 seg.
Observaciones: se reveld y se llevd a observar al microscopio.
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Figura IX.3.24. micrografia del alambre 3M
a) Muestra el tamafo de grano, el cual tiene un tamafno promedio de 8um.
b) Se observa la presencia de precipitados, el tamafio promedio de los precipitados es
de 4um.
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El material en cuestion presenta grandes dificultades para revelar la

microestructura.

Luego de probarse varias formulas determinamos que la niumero 11 es la mejor.

Logro revelar la fase austenita de la aleacidén Ni-Ti pero los limites de grano no se

definen totalmente (no se revela perfectamente).

Se observaron los granos de austenita deformados (alargados) en direccion
paralela al eje longitudinal del alambre.

Se logré detectar segundas fases diferentes distribuidas sobre la matriz de
austenita, no se presenta una estructura 100% austenita, hay la presencia de otros
componentes (probablemente se trata de precipitados de carbono tal como carburo de
titanio (TiC).

La técnica de microscopia Optica de reflexion permitié revelar forma y tamafo de
los granos, detecta otras fases e impurezas, pero no se puede determinar la composicién

quimica de estos (analisis cualitativos).

IX.4.1. Analisis de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS).

Esta técnica de microanalisis quimico esta basada en la excitacién y analisis del
espectro de RX, producido por un haz de electrones, mediante la dispersion o separaciéon
del espectro en los componentes individuales.

Este analisis fue llevado a cabo en un espectrometro de energia dispersiva (EDS),
que se encuentra acoplado al microscopio electrénico de barrido. El espectrémetro
cuenta con un cristal detector de Si (Li) que cuando recibe un Rayo-X de la muestra,
producido por la interaccion del haz de electrones con los atomos de la muestra, los

electrones de los atomos de silicio son excitados. Cada electron absorbe 3.8 ev de
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energia de esta forma muchos electrones son excitados por un solo pulso de RX.
Después de cada pulso la carga total es colectada, la corriente resultante es proporcional
a la energia del RX caracteristica de cada elemento. La corriente es posteriormente
amplificada y almacenada de acuerdo a su amplitud por un analizador multicanal (AMC).
Después del conteo de un numero suficiente de rayos X, el AMC genera un espectro de
RX de la muestra %.

Para el analisis EDS de las probetas se observaron y se analizaron en condicion
de pulido sin ataque, se introdujeron las probetas con alambres y la parte de resina se

cubrié con aluminio para evitar la interferencia.

Para la observacion de la morfologia de la estructura se realizdé un ataque quimico
con el reactivo # 11, al llevar al microscopio las pruebas de alambres atacados no se
observé buenos resultados por lo que la estructura no se reveld, fue asi que se realiz
un sobreataque con el mismo reactivo, obteniendo mejores resultados ya que carcomio
los granos del material dejando a la vista los limites de grano y la gran cantidad de
impurezas presentes en el material, los alambres se introdujeron de manera individual
para poder ser atacados, y ya atacados, se llevaron al MEB donde se introdujo una
muestra de cada alambre. Con los limites de grano que se observaron después del
ataque se determina la forma de los granos los cuales son granos ovalados (alargados)
orientados al eje longitudinal del alambre.
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/ Precipitados

Matriz

Figura 1X.4.1.25 Imagen de electrones retrodispersados y EDS de matriz y particula,alambre GAC.



Precipitados

Matriz

Figura IX.4.1.26 Imagen de electrones retrodispersados y EDS de matriz y particula,
alambre TP.
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Precipitados

Matriz

Figura 1X.4.1.27 Imagen de electrones retrodispersados y EDS de matriz y particula,
alambre 3M.
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Discusiéon EDS

Toda la informacion reportada sobre la estructura cristalina de la aleacion Ni-Ti
concuerda en que la fase madre austenita es la BCC (body center cubic, cubica centrada
en el cuerpo) B2 del tipo CsCl. Para el caso de la estructura cristalina de la martensita las
investigaciones indican que se trata de una estructura monoclinica. En cualquier
situacién, la propiedad que es mas importante en las aplicaciones de memoria de forma
de la aleacion Ni-Ti, es el hecho que la fase martensita es mas suave que la fase de alta

temperatura (austenita).

En términos generales el efecto memoria de forma es un proceso de restauracion
de la forma original de una muestra deformada plasticamente mediante su calentamiento.
Lo cual es el resultado del cambio de fase cristalina conocida como “transformacion
martensitica termo-elastica”. Por debajo de la temperatura de transformacion
martensitica, la aleacion Ni-Ti presenta estructura martensitica, la cual es suave.
Mediante calentamiento el material recupera la condicion de alta resistencia de la
estructura austenitica original. La transformacion de austenita a martensita (enfriamiento)
y el ciclo inverso de martensita a austenita (calentamiento) no ocurren a la misma
temperatura. El efecto memoria de forma es repetitivo y es comun alcanzar hasta un 8%

de recuperacion elastica.

Algunos de los problemas mas graves que presentan los alambres Ni-Ti es el
hecho de que no son resistentes a altas cargas y fatigan facilmente, la recuperacién de
memoria de forma no es muy segura y los términos de duracién de fatiga y
caracteristicas de estabilidad estructural no son bien conocidos. En la mayoria de los
casos, la baja de propiedades mecanicas de la aleaciéon Ni-Ti esta asociada con la
presencia de impurezas como el C, O, N o H, los cuales tienden a formar compuestos o
presentarse dentro de la red cristalina. Durante la fabricacién de la aleacién Ni-Ti, a altas
temperaturas el Ti es muy activo que se combina facilmente con O, C, N, etc.

Por lo general, la aleacién Ni-Ti se fabrica en crisoles de carbono mediante el
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método de fusién por induccién de alta frecuencia, y por lo tanto, es practicamente
imposible evitar la contaminacién por carbono, por o que es comun encontrar contenidos
de carbono entre 0.2 a 0.6 % atomico. Tales cantidades de carbono producen una
solucion sélida con la fase Ni-Ti tal como precipitados de carburo, principalmente TiC
(carburo de titanio), lo cual afecta la temperatura de inicio de transformacion martensitica,
Ms, y varias cualidades mecénicas, especialmente bajo repeticion de esfuerzos (fatiga).
El efecto que produce la contaminacién con carbono sobre la temperatura de inicio
transformacion martensitica es de disminucion. Respecto a la degradaciéon de las
propiedades mecanicas por impurezas de carbono, alrededor de las inclusiones de TiC
nuclean las grietas de fatiga.

La contaminacion con O (cantidades superiores a 0.045 %) también produce
precipitados perjudiciales, disminuye la temperatura de transformacion martensitica,
degrada las caracteristicas mecéanicas de la aleacion y la hace fragil. Las impurezas de
H, presentan efectos similares a las producidas por el O. La de otros elementos
metalicos, tales como los de transicién V, Cr, Al y Mn, tienden a sustituir al Ti en la
aleacion Ni-Ti, y como consecuencia se presenta una disminucion en la temperatura de
inicio de transformacion martensitica, de la misma forma ocurre cuando el Ni es

reemplazado por la presencia de atomos de Co y Fe.

En general, la presencia de impurezas como C, O, N e H, asi como la presencia
de elementos como V, Cr, Al y Mn, tienen una influencia perjudicial sobre las propiedades
mecanicas de los alambres Ni-Ti, ya que las inclusiones o precipitados formados acttian
como sitios de nucleacion de grietas de fatiga durante los ciclos de carga-descarga
durante el desempefio del alambre. Lo mencionado anteriormente, significa que el control
de impurezas durante la fabricacién de los alambres es muy importante (de particular
importancia es la composicion quimica de la aleacién Ni-Ti, ya que una diferencia de 0.1
%, produce una variacion de 10 °C en la temperatura de transformacién), y que entre
menor cantidad de impurezas estén presentes en la aleacion, la vida del elemento sera
mayor. La purificacion de la aleacién Ni-Ti durante el proceso de fabricacion requiere de
métodos sofisticados y equipos al alto vacio, asi como la proteccién de la atmésfera de
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trabajo mediante la utilizacion de gases inertes, como el Ar, lo cual, en su conjunto
incrementan considerablemente los costos de fabricacién del producto, derivando en
alambres termo-activados, puestos en el mercado con diferentes calidades. En el
presente estudio, los resultados obtenidos ponen de manifiesto la presencia de
impurezas en los diferentes alambres estudiados, tanto de C y O, como la presencia de
V.

Entre los aspectos metalograficos, el tamano de granos de la fase madre
(austenita) tiene un efecto importante sobre las propiedades de resistencia de material.
Asi, entre mas fino es el tamafo de grano las propiedades de resistencia, como el
esfuerzo de fluencia, esfuerzo maximo y esfuerzo de fractura mejoran notablemente. En
la aleacion Ni-Ti, la perdida de resistencia durante los diferentes ciclos de carga-descarga
se asocia a la presencia de martensita remanente durante la transformacién martensita-
austenita. El presente estudio pone de manifiesto granos de la fase madre de forma
alargada, alineados en el sentido de deformacion, producto de un tratamiento de

deformacion plastica, con tamanos relativamente grandes.

El analisis en la matriz verifica que se trata de una aleacion Ni-Ti. Se analizaron

algunas particulas en las cuales se detecto la presencia de C, Ti, V, Al, Cuy O.

En los distintos alambres existio variedad de impurezas contenidas.
La mayor presencia de impurezas fue detectada en TP, en segundo término GAC

y el material con menor cantidad de impurezas fue 3M.

En la préactica clinica se ha observado que los alambres TP, efectivamente, se
suelen fracturar con mayor frecuencia que los de GAC, en cambio en los de 3M no se ha
presentado dicha observacion, y lo cual se puede atribuir a la mayor sanidad de la

aleacion.
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IX.5. Resultados de Microdureza Vickers

Los resultados obtenidos del analisis de microdureza se presentan en las tablas

1X.5.6.

Tabla IX.5.6. Analisis de microdureza de la muestra 3M.

ALAMBRE |[MEDICION |HVazs
3M 1 619 PROMEDIO, (HV)
2 445 483.6
3 422
4 487
5 445 79.24

Tabla IX.5.7. Anélisis de microdureza de la muestra GAC.

ALAMBRE [MEDICION [HV.s
GAC 1 524 PROMEDIO, (HV)
2 319 414.4
3 463
4 416
5 350 83.10

Tabla IX.5.8. Andlisis de microdureza de la muestra TP.

ALAMBRE | MEDICION HV2s
TP 1 498 PROMEDIO, (HV)
2 420 455.4
3 560
439
360 76.45
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Discusion del Analisis de Microdureza

Los alambres de 3M presentan mayor dureza (mayor resistencia). Por otro lado,
los alambres de GAC y TP presentan durezas inferiores.

La dispersién de la dureza en GAC es la mas alta (resistencia heterogénea).

3M, TP presenta menor dispersidén de dureza (resistencia mas homogénea).
Mayor heterogeneidad de resistencia, mayor tendencia a fallar (fractura).



X. CONCLUSIONES
Los resultados obtenidos de los diferentes procedimientos experimentales empleados

para el andlisis de los alambres termo-activados de diferentes marcas comerciales (TP,

GAC y 3M), conducen a las siguientes conclusiones:
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1.

Mediante la técnica de fluorescencia de rayos-X, se determiné que los
elementos quimicos presentes en los alambres termo-activados de las tres
marcas comerciales, por arriba del 1% son exclusivamente Niquel y Titanio, lo
cual garantiza que se trata de la aleacién binaria Ni-Ti.

Mediante la técnica de difraccién de rayos-X, se determiné que los alambres
termo-activados de las tres marcas presentan una estructura cristalina cubica
centrada en el cuerpo, BCC (B2) del tipo CsCl, correspondiente a la fase
denominada austenita.

Se establecié una formula quimica capaz de revelar los limites de grano, fases
presentes e impurezas contenidas en la aleacion Ni-Ti, la cual consiste en una
combinaciéon de: 20ml de agua destilada mas 10ml de &cido clorhidrico mas
0.1grs de metabisulfito de potasio mas 0.05grs de cloruro férrico.

En general, el tipo de aleacion estudiada, presenta grandes dificultades para
revelar integramente la microestructura presente mediante microscopia optica
de reflexiéon. En cualquier caso, evidencias de forma de grano ligeramente
alargado en el sentido longitudinal del alambre y presencia de segundas fases
precipitadas, fueron observadas.

Mediante microscopia electrénica de barrido se determind que en la matriz de
austenita se presentan impurezas y segundas fases precipitadas. Asi, es
caracteristica la presencia de oxigeno y cobre en la matriz; y carbono, vanadio y
aluminio en las segundas fases precipitadas.

El alambre que presenta menor cantidad de impurezas, tamafno de grano mas
fino y mejores propiedades mecanicas de acuerdo con los estudios realizados

es el de la marca 3M.
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La presencia de impurezas de carbono esta asociada a la formacion de
precipitados de carbono de titanio (TiC), las cuales repercuten negativamente
sobre las propiedades mecanicas de alambre y alteran la temperatura de
transformacion martensitica con los consecuentes resultados en la practica

clinica.
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Xll. GLOSARIO

Alotrépicas

Polimorfismo de formas cristalinas o de estructuras moleculares de un elemento. El
primer tipo de alotropia la presenta el carbono, en sus formas de grafito, diamante y
carbono amorfo; el segundo, el oxigeno, que existe en molécula diatomica y triatbmica

(ozono).

Ataque

El proposito del ataque quimico es hacer visibles las caracteristicas estructurales del
metal 6 la aleacién. El proceso debe ser tal que queden claramente diferenciadas las
partes microestructurales. Esto se logra mediante un reactivo apropiado que se somete a
la superficie pulida bajo una accion quimica, obteniendo un contraste y las fronteras de
grano se hacen visibles debido a las diferencias en la rapidez a que los diversos granos
son atacados por el reactivo, esta diferencia de rapidez es debida principalmente con el
angulo que guardan las diferentes secciones de grano con el plano de la superficie
pulida.

Austenita

Solucion sélida hierro-carbono con estructura cubica centrada en las caras (f.c.c). de
acuerdo con el diagrama hierro carbono se mantiene hasta 910°C la austenita cambiara
a una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo llamada ferrita (a). La estructura
puede disolver en su estructura hasta 2% de carbono aproximadamente. En la mayoria
de los textos se emplea la letra griega y (gamma).

Para denotar a la austenita é a una estructura f.c.c. La austenita es una de las tres fases
alotrépicas que tiene el hierro, se puede encontrar en una estructura metalografica a
temperatura ambiente después del tratamiento térmico de austemperizado. Utilizando

entintado en caliente aparece en el microscopio 6ptico de color purpura.
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Austemperizado

Es el tratamiento térmico por el cual la austenita transforma a bainita.

Biomaterial
Se define como un material no biolégico usado en un dispositivo médico, destinado a

interaccionar con sistemas biol4gicos.

Calorimetro por Escaneo Diferencia (DSC)

Método utilizado para medir las fases de transformaciéon térmica en aleaciones Ni-Ti
detectando los cambios en HEAT FLOW al someterlos a cambios de temperatura
durante su fase de transformacién.

La muestra puede ser muy pequefa, incluso algunos miligramos ya que el material no es

sometido a un estiramiento, ya que esto no es un factor en su medicion.

Carbono

Los aceros inoxidables conteniendo Cr y Ni, también tienen carbono en su composicion.
Este carbono es perjudicial, bajo ciertas condiciones el C se combina con el Cr, formando
carburos de cromo, los cuales no tienen resistencia a la corrosion, por lo cual disminuye

el nivel de proteccion original del acero del metal base.

Derth
Aparato disefiado para cambiar la forma de las aleaciones de niquel-titanio

superelasticas sin alterar sus propiedades fisicas.

Efecto Cauchético
Cuando una AMF es solicitada a una temperatura inferior a M; la deformacion que se
obtiene después de la primera aplicacidon de un esfuerzo es parcialmente reversible

cuando el esfuerzo es retirado.
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Efecto Superelastico
Esta propiedad se obtiene cuando se le aplica a una AMF un esfuerzo a una temperatura

constante y superior a Ay.

Estructura B.C.C

(body centered cubic). Asi se le llama a las estructuras cristalinas que tienen
acomodamiento de atomos formando cubos y con un atomo centrado en el cubo.

El vanadio, molibdeno, hierro a (ferrita) y el hierro & son elementos que tienen ésta

estructura cristalina.

Fase
Porcion fisicamente homogénea y distinta de un sistema de un material.

Fase Austenitica
La fase de alta temperatura de las aleaciones de niquel-titanio, donde es sumamente
estable.

Fase Martensitica
La fase de temperatura baja de las aleaciones de Ni-Ti en la que son mas susceptibles a

cambiar de forma.
Fase de Transformacion
El cambio de la fase de una aleacion a otra, con cambios tanto en temperatura, presion,

estrés, quimica y/o tiempo.

Fractura

Es la separacion de un cuerpo sujeto a un esfuerzo, en dos 0 mas partes.
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Histéresis
La diferencia de temperatura entre una fase de transformacién al ser sometida a un
tratamiento térmico al calentarla y enfriarla. En aleaciones Ni-Ti esto generalmente se

mide como la diferencia entre Ap. y Mp.

Martensita

Es una estructura inestable por o que no se encuentra en el diagrama de equilibrio, se
obtiene al enfriar una aleacion hierro-carbono a velocidades mas rapidas que el
enfriamiento a temperatura ambiente. Esta estructura tiene una forma cristalina tetragonal
distorsionada. Es muy dura pero a su vez fragil. También se le conoce como solucién
sélida sobresaturada de carbono. Aparece en el microscopio como una masa de cristales
poliformes.

Memoria de dos caminos
Es la habilidad de las aleaciones con memoria de adoptar una forma determinada al ser
calentadas por encima de su temperatura de transformacion y posteriormente volver a

una forma alternativa cuando son enfriadas.

Memoria de Forma
Fenomeno por el cual son sumamente maleables a bajas temperaturas y vuelven a

su forma original al ser sometidas dentro de cierto rango de temperatura.

Micra
Millonésima parte de un metro.

Monoclinica

Sistema cristalino cuyos holoedros poseen un centro de simetria, un eje binario yun plano

perpendicular a él.
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Niquel

La adicion del niquel de 0 a 26% a la aleacién otorga una serie de mejoras en las
propiedades mecanicas como un aumento de resistencia a la corrosion, reduce la
conductividad térmica, aumenta los valores de resiliencia, aumenta la ductilidad, mejora

la resistencia a la fatiga, aumenta la resistencia eléctrica y otorga soldabilidad.

Sentalloy
Acrénimo correspondiente a la aleacién de niquel-titanio superelastica.

Superelasticidad

Es el fendbmeno que ocurre cuando los valores de estiramiento permanecen constantes a
cierto punto de deformacion del alambre. Este es producido por estrés 'y no por
diferencia de temperatura, y es conocido como estrés inducido por transformacién

martensitica.

Swabing
Tallar la superficie de la muestra con algodén saturado con el reactivo de ataque, esto

removera simultaneamente productos de reacciéon no deseados.

Temperatura (Ay)
Temperatura a la cual las aleaciones con memoria de forma terminan su transformacién a

su fase austenitica al ser sometidas a un tratamiento térmico.

Temperatura (Ap)

Temperatura a la cual las aleaciones con memoria de forma se encuentran a un 50% de
su transformacién a la fase austenitica al ser sometidas a un tratamiento térmico, esto es
medible por el pico que se forma en una gréfica al realizar la prueba de calorimetro por

escaneo diferencial.
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Temperatura (My)
Temperatura a la cual las aleaciones de niquel-titanio terminan su fase de

transformacion en su fase de baja temperatura.

Temperatura (Mg)

Temperatura en la cual las aleaciones de memoria de forma comienzan su

transformacion a la fase martensitica al ser sometidas a una baja temperatura.

Tetragonal
Dicese de un sistema cristalino caracterizado por la presencia de un eje cuaternario 'y
cuyas formas pueden referirse a una cruz axial constituida por tres ejes perpendiculares

entre si.

Transformaciéon Martensitica
Utilizando el diagrama TTT para una aleacion eutectoide (0.83%C). Se observan dos
lineas horizontales marcadas con Ms y M que indican el inicio de la transformacion

martensitica y el final de la transformacién repectivamente.

Triclinica

Es un tipo de estructura cristalina que es descrita por tres longitudes y tres angulos.

Vanadio

El vanadio es el mas costoso de los elementos comunes de aleacion, es un potente
desoxidador y un fuerte formador de carburos, el cual inhibe el crecimiento de grano. Las
adiciones de vanadio de 0.05% producen piezas sin defectos, uniforme y de grano fino.
Cuando se disuelve, el vanadio tiene un marcado efecto sobre la templabilidad y
proporciona altas propiedades mecanicas al enfriamiento al aire.
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